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A mis padres
A Espe

Proemio. Estoy seguro de que,
por no ser yo una persona con formacio´n literaria,
alguien presuntuoso considerara´ razonable poderme criticar
bajo el pretexto de que yo soy un hombre iletrado.
¡Gente necia!
Ignoran tales personas que yo podr´ıa responderles de la misma manera
que Mario replico´ a los patricios romanos:
“Aquellos que se adornan a s´ı mismos con los esfuerzos
ajenos no quieren concederme a mı´ mismo los propios.”
Dira´n que por no tener yo una educacio´n literaria no sere´
capaz de exponer lo que quiero demostrar. Pues bien,
no saben e´stos que mis hallazgos dependen ma´s de la experimentacio´n
que de las palabras. La maestra de quien escribe cosas va´lidas es
la experimentacio´n y, en consecuencia, yo la considerare´ como tal
y en todos los casos a ella me remitire´.
Leonardo da Vinci, Mila´n, Biblioteca Ambrosiana, Codex Atlanticus, f. 119v/327v
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Resumen
Uno de los temas de investigacio´n que mayor intere´s despierta entre los materiales
magne´ticos es el estudio de los materiales de baja dimensionalidad. Estos materiales
no solo resultan interesantes por sus potenciales aplicaciones tecnolo´gicas sino tambie´n
por la posibilidad de estudiar nuevos feno´menos f´ısicos que so´lo se muestran a escala
muy pequen˜a. La tecnolog´ıa de fabricacio´n actual permite fabricar nuevos materiales con
dimensiones en la escala nanome´trica lo que ha hecho surgir nuevas aplicaciones en diversas
a´reas. El trabajo que se presenta a continuacio´n esta´ relacionado con dos de ellas: los
dispositivos magne´ticos y la biomedicina.
Las te´cnicas de fabricacio´n de materiales nanoestructurados son muy variadas pudiendo
ser tanto f´ısicas como qu´ımicas. En el caso de las nanopart´ıculas magne´ticas, las te´cnicas
qu´ımicas son muy utilizadas en general ya que se puede obtener gran cantidad de
material y resultan ma´s econo´micas. Las te´cnicas f´ısicas, por su parte, permiten la
produccio´n de una menor cantidad de material pero pueden trabajar con una amplia
variedad de composiciones y permiten un gran control sobre la estructura. La combinacio´n
de te´cnicas de la´mina delgada junto con litograf´ıa o´ptica o electro´nica es un ejemplo
de estas u´ltimas. Gracias a ellas se han podido fabricar nanoestructuras complejas
como los antiferromagne´ticos sinte´ticos, materiales con varias capas magne´ticas que
interaccionan magnetosta´ticamente y que permiten diferentes estados de imanacio´n en
ausencia de campo aplicado. Estructuras como e´stas son interesantes en a´reas como
dispositivos magne´ticos o biomedicina, en las que sus propiedades pueden dar lugar a
nuevas aplicaciones.
En este trabajo se plantea el estudio de nanoestructuras magne´ticas multicapa con una
geometr´ıa tal que favorece la presencia de diferentes estados magne´ticos en la remanencia.
Estas estructuras esta´n orientadas hacia su aplicacio´n en dispositivos magne´ticos y
tecnolog´ıa biome´dica. El material magne´tico estudiado ha sido una aleacio´n de FeCo por su
gran imanacio´n de cara a favorecer sus posibles aplicaciones. La primera parte del trabajo
se centra en la fabricacio´n de la´minas delgadas de este material y su caracterizacio´n. En
I
II Resumen
la segunda parte se estudia el proceso de fabricacio´n de las nanoestructuras multicapa
as´ı como sus propiedades compara´ndolas con las esperadas a partir de simulaciones
micromagne´ticas. En la tercera parte se estudia la liberacio´n de dichas nanoestructuras en
medio l´ıquido y su aplicacio´n en ensayos in-vitro de muerte celular inducida.
Las muestras han sido fabricadas mediante la combinacio´n de pulverizacio´n cato´dica de
tipo magnetro´n y litograf´ıa o´ptica o por haz de electrones, en funcio´n de las dimensiones
de la estructura obtenida. Todo el procesado se ha realizado en una Sala Blanca, en
condiciones de baja contaminacio´n.
Para la caracterizacio´n magne´tica se han usado dos tipos de te´cnicas: magnetometr´ıa
de muestra vibrante y medidas basadas en el efecto Kerr magneto-o´ptico. Se han utilizado
te´cnicas de difraccio´n y de absorcio´n de rayos X para obtener la estructura cristalina, el
taman˜o de grano y las distancias interato´micas que han servido para realizar un ana´lisis
de las tensiones internas. La morfolog´ıa de las estructuras ha sido obtenida mediante
microscop´ıa electro´nica de barrido y de transmisio´n as´ı como por microscop´ıa de fuerzas
ato´micas. Con esta te´cnica tambie´n se ha estudiado la rugosidad de las superficies y el
espesor de las nanoestructuras. El ana´lisis qu´ımico para obtener la composicio´n de la
aleacio´n y descartar la presencia de o´xidos se ha realizado mediante espectroscop´ıa de
rayos X por energ´ıa dispersiva y espectroscop´ıa Auger respectivamente. Se ha llevado a
cabo un estudio de los procesos de imanacio´n en las nanocintas mediante el simulador
micromagne´tico LLG Micromagnetics SimulatorTM .
En primer lugar, se ha conseguido controlar las propiedades magne´ticas de pel´ıculas
delgadas de FeCo mediante la variacio´n de los siguientes para´metros de crecimiento: la
presio´n de Ar, el flujo de entrada de este gas en el sistema, el tipo de fuente de potencia
(fuente continua y fuente pulsada) y los valores de potencia de la fuente. La morfolog´ıa,
la rugosidad, el taman˜o de grano y la composicio´n qu´ımica no se modifican de forma
significativa. Se ha demostrado que los cambios observados en las propiedades magne´ticas
de las pel´ıculas delgadas esta´n relacionados con cambios en la estructura cristalina, en
concreto con tensiones en la red.
A continuacio´n se han disen˜ado y fabricado series ordenadas en dos dimensiones
formadas por nanocintas con una u´nica capa magne´tica (estructura monocapa) y con dos
capas con un separador no-magne´tico (estructura bicapa) mediante el uso de litograf´ıa
de haz de electrones. Se ha estudiado la interaccio´n magne´tica entre ellas con el fin de
controlar los campos de conmutacio´n y de saturacio´n magne´tica a lo largo del eje de fa´cil
y dif´ıcil imanacio´n respectivamente. Este control se ha llevado a cabo mediante la variacio´n
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del espaciado lateral entre las nanocintas de cada serie ordenada. Se ha propuesto el disen˜o
de un dispositivo basado en este tipo de configuracio´n que podr´ıa ser utilizado como sensor
o codificador magne´tico.
Por u´ltimo, se han producido y posteriormente liberado en un medio l´ıquido, tres
tipos de nanocintas bicapa rectangulares para tratamientos en cultivos celulares mediante
la aplicacio´n de campos magne´ticos de ∼1 mT a frecuencias del orden de los Hz. Las
dimensiones de las cintas con las que se ha trabajado han abarcado la micro y la nanoescala.
Se han observado dos localizaciones de estas estructuras en las ce´lulas. Esta distribucio´n
de las cintas en el cultivo celular genera dos posibles caminos de muerte en la ce´lula al
aplicar el campo magne´tico externo. El porcentaje de muerte por necrosis ha sido estudiado
mediante ensayos de calce´ına-acetometoxy / Ioduro de propidio obteniendo entre el 20 %
y el 32 % muerte celular en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia utilizada. El porcentaje
de muerte por apoptosis ha sido estudiado mediante un ensayo TUNEL. En este estudio el
porcentaje de muerte celular oscila entre el 10 % y el 25 % en funcio´n del tipo de cinta y la
frecuencia. Esta aplicacio´n puede ser una alternativa a la hipertermia con nanopart´ıculas
magne´ticas ya que permite una mejor focalizacio´n en las ce´lulas objetivo y la utilizacio´n
de campos de menor frecuencia.
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Summary
Magnetic properties of low dimensional materials are considered one of the main
research topics worldwide. These materials are interesting not only for its potential
technological applications but also for the possibility of studying new physical phenomena
that only appear at a very small scale. Current technology allows manufacturing new
materials with dimensions on the nanometer scale which has given rise to new applications
in various areas. The work presented below is related to two of them: magnetic devices
and biomedicine.
Nanomaterials fabrication techniques can be either physical or chemical. Chemical
techniques are generally more widely used in the case of magnetic nanoparticles due to
the big amount of material that can be obtained and its lower costs. On the other hand, the
nanoparticle production using physical techniques is lower, but they allow a wide variety of
compositions and have a greater control over the structure. An example of this fabrication
technique is the combination of thin film growing techniques with optical or electron-
beam lithography. Using these methods, complex nanostructures have been manufactured
like synthetic antiferromagnetic devices, that is, materials with several magnetic layers
which interact with each other and allow different magnetization states in the absence of
an external magnetic field applied. Such structures are of interest in areas like magnetic
devices or biomedicine, in which their properties may lead to new applications that do not
require a large amount of material.
In this work we have studied multilayer magnetic nanostructures with a geometry that
favors the presence of different magnetic states in the remanence state. These structures
have been fabricated considering their potential applications in magnetic devices and
biomedical technology. The magnetic material studied is the FeCo alloy due to its large
magnetization, which favors its possible applications. The first part of the work is focused
on the fabrication of FeCo thin films and the study of their magnetic and structural
characterization. In the next step, multilayer nanostructures fabrication process has been
developed. Their magnetic properties have been measured experimentally and compared
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to micromagnetic simulations. Finally bilayer nanoribbons have been released in a liquid
and used in in-vitro studies of cell death.
The samples have been fabricated by magnetron sputtering and optical or electron-
beam lithography depending on their size. All the fabrication processes have been carried
out in a cleanroom with a low level of environmental pollutants.
Several complementary experimental techniques were used to characterize the
properties of the samples. Magnetic properties were measured in a commercial Vibrating
Sample Magnetometer and in a built-in Magneto-Optical Kerr Effect system. X ray
diffraction and absorption techniques have been used in order to get crystallographic
structure and internal stress analysis. The morphology has been studied by scattering
and transmission electron microscopies as well as atomic forces microscopy. This latter
technique has also been used to measure surface roughness. We have performed Auger
electron spectroscopy to obtain the detailed chemical composition of the films. A
study of magnetization processes in nanoribbons has been carried out using the LLG
Micromagnetics Simulator.
We have demonstrated that the magnetic properties of the samples depend strongly
on the source used, being either continuous or pulsed, even for the same growing power.
Although the relationship between stress and magnetic properties is well known, we have
demonstrated that the small changes induced in the structure by changing the growth
conditions are large enough tune the coercivity and the direction of the easy axis, allowing
us to easily tailor these properties by simply choosing the source or the power.
2-D arrays of FeCo bilayer nanoribbons have been designed and manufactured using
electron beam lithography. We have studied their magnetic properties both experimentally
and also using micromagnetic simulations. These kinds of structures have a well-defined
magnetic signature that depends on the properties of the isolated nanoribbons and the
lateral spacing in the arrays. The results are relevant from a technological point of view
as it is possible to use them as sensors or magnetic tags.
Finally, three kinds of micro/nanoribbons have been produced and released in a
solution of cells culture through the application of magnetic fields of 1 mT at a low
frequency (in the range of tens of Hz). Two locations of the micro-nanoribbons in the
cellules have been observed. This distribution of the micro/nanoribbons in the cells
culture gives two possible ways of cell death when applying an external magnetic field.
The percentage of death via necrosis has been measured through the Calcein-AM with
propidium iodide (PI) test, getting between 20 % and 32 % of cellular death depending
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on the ribbon size and working frequency used. The percentage of death via apoptosis
has been studied with the TUNEL-test. In this study the percentage of cellular death
fluctuate between 10 % and 25 %. This application may be an alternative to hyperthermia
with magnetic nanoparticles as it allows a better focusing effect on the cells and require
fields with lower frequencies.
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Cap´ıtulo 1
Introduccio´n: nanotecnolog´ıa,
magnetismo y aplicaciones
biome´dicas
Los materiales nanoestructurados
desempen˜an cada d´ıa un papel ma´s im-
portante en muchos campos tecnolo´gicos
debido al aprovechamiento de las propie-
dades singulares que adquieren cuando
se fabrican a una escala muy pequen˜a.
De entre ellos, los materiales magne´ticos
destacan por sus potenciales aplicacio-
nes en muy diversos sectores. En este
cap´ıtulo se presenta una breve introduc-
cio´n a las nanoestructuras magne´ticas
y sus aplicaciones, especialmente en el
campo de los micro/nanodispositivos y
de la tecnolog´ıa biome´dica.
1
2 Introduccio´n: nanotecnolog´ıa, magnetismo y aplicaciones biome´dicas
1.1 La nanotecnolog´ıa
La nanotecnolog´ıa abarca los procesos de fabricacio´n y manipulacio´n de materiales y
dispositivos a una escala que puede considerarse entre 1 y 1000 nm. En estas dimensiones,
los materiales exhiben propiedades f´ısicas y qu´ımicas distintas que las que se observan
a escalas mayores. Es de esperar que el aprovechamiento de estas nuevas propiedades
produzca grandes avances tecnolo´gicos a medida que se descubran nuevos efectos en la
nanoescala.1 La nanotecnolog´ıa no so´lo ha producido una revolucio´n en el campo de la
ciencia, existen numerosas aplicaciones que se usan de forma habitual y que han influido
en la economı´a y en la sociedad gracias a los avances en la nanoescala. Algunos ejemplos
que han producido un gran impacto son: los convertidores catal´ıticos en automo´viles que
ayudan a eliminar los contaminantes del aire,2 los dispositivos en equipos electro´nicos que
facilitan la lectura y escritura en el disco duro,3,4 los nanocristales utilizados para crear
filtros solares que bloquean las radiaciones ultravioletas dan˜inas del sol,5 los nanocristales
de plata que actu´an como bactericidas,6 etc.
Por otro lado, la mayor parte de los elementos biolo´gicos tienen dimensiones
nanome´tricas. Como ejemplos de estos elementos biolo´gicos podemos destacar: las
prote´ınas que llevan a cabo las operaciones internas de la ce´lula y tienen so´lo 3 - 20
nm de taman˜o; o los virus que atacan a las ce´lulas humanas y tienen alrededor de 10 -
200 nm; o las mole´culas de los fa´rmacos utilizados para combatir estos virus que poseen
dimensiones < 5 nm.
En el campo de la electro´nica la nanotecnolog´ıa ha conseguido ya grandes avances7–9
como, por ejemplo: el incremento en la densidad de almacenamiento de informacio´n
combinada con la reduccio´n en el consumo de energ´ıa, el desarrollo de nuevos dispositivos
basados en nanoestructuras (como el CNT-FET Carbon Nanotube based Field Effect
Transistor)10 o el desarrollo de nuevas memorias (MRAM Magnetic Random Access
Memory).11 Adema´s, se han podido combinar con otro tipo de dispositivos como los
meca´nicos (NEMS Nanoelectromechanical Systems)12 y o´pticos.13
En el futuro, se vaticinan igualmente numerosos descubrimientos que hara´n posible
la fabricacio´n de materiales ma´s ligeros y resistentes. Es de suponer que se fabriquen
dispositivos y sistemas de procesamiento de la informacio´n de mucha mayor capacidad,
as´ı como nuevos sensores fotoqu´ımicos y biolo´gicos.14 Y no so´lo dentro del campo de la
tecnolog´ıa de la informacio´n, tambie´n habra´ innovaciones potencialmente revolucionarias
en las a´reas de la ciencia biome´dica tanto en el diagno´stico, como en la terapia y la
imagen.15
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Hay varias razones por las que el comportamiento y las propiedades f´ısico-qu´ımicas de
los materiales son diferentes en la nanoescala.16 En primer lugar, hay que considerar los
efectos cua´nticos, que dan lugar a nuevas propiedades del material,17,18 debido a que
en el re´gimen de la nanoescala las dimensiones de los objetos son comparables a las
longitudes caracter´ısticas del material. La segunda caracter´ıstica es que las propiedades
de los materiales se vuelven dependientes del taman˜o de la nanoestructura.19 Esto u´ltimo
es diferente a lo que sucede en la macroescala, donde el hecho de dividir por la mitad un
material no genera alteraciones en sus propiedades f´ısicas fundamentales. Sin embargo,
en la escala nanome´trica la proporcio´n de a´tomos que esta´n en la superficie se vuelve
significativa.20,21 Las propiedades de la superficie son intr´ınsecamente diferentes a las del
volumen. En un material macrosco´pico, la superficie resulta irrelevante en relacio´n a su
importancia relativa a las propiedades finales del material. Pero en una nanopart´ıcula de
10 nm, el 10 % de los a´tomos esta´n en la superficie y si la nanopart´ıcula posee 2 nm la
proporcio´n de a´tomos en superficie aumenta hasta el 50 %. Otro efecto importante es el
taman˜o relativo entre el material y el elemento sobre el que se focaliza su efecto. Por
ejemplo, en el caso biolo´gico de interaccio´n con ce´lulas el hecho de que la nanoestructura
tenga dimensiones ma´s pequen˜as que e´sta permite focalizar su efecto en una ce´lula sin
afectar a las que la rodean.
1.2 El magnetismo y la nanoescala
En la actualidad el magnetismo o los feno´menos magne´ticos forman parte
inseparable de la vida diaria, siendo probablemente en la grabacio´n magne´tica22 donde
se han producido los mayores avances hasta la fecha. Hoy en d´ıa se han llegado a
fabricar nanoestructuras magne´ticas con una amplia variedad de geometr´ıas, tales como
nanopart´ıculas, nanotubos, nanohilos, pel´ıculas delgadas, multicapas, dots, anti-dots,
anillos, etc. El comportamiento magne´tico de estos materiales nanoestructurados y su
rendimiento para aplicaciones espec´ıficas, depende no so´lo de sus propiedades magne´ticas
intr´ınsecas sino de las interacciones magne´ticas a corto y largo alcance. Por ejemplo, uno
de los campos en los que la interaccio´n magne´tica juega un papel importante es en los
sistemas de almacenamiento de informacio´n. Actualmente, para la grabacio´n de un solo
bit, se usan mu´ltiples granos los cuales interaccionan entre s´ı. El rendimiento de los discos
duros esta´ siendo continuamente mejorado buscando optimizar: la relacio´n sen˜al-ruido, la
estabilidad te´rmica y el campo de conmutacio´n ma´ximo.
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El estudio de la interaccio´n entre nanoelementos magne´ticos y sus procesos de
imanacio´n es actualmente una de las a´reas ma´s activas e innovadoras en el campo del
magnetismo.23 Buena parte de la tecnolog´ıa actual se basa en el acoplamiento entre
nanoestructuras magne´ticas, como ocurre en el caso de nuevas memorias 3-D,24 dispositivos
lo´gicos magne´ticos,25–27 sistemas ferroicos artificiales,28,29 dispositivos de emisio´n en alta
frecuencia.30 Adema´s, recientemente, los materiales nanoestructurados han introducido
muchas mejoras en lo relativo a la produccio´n de imanes.27,30
Al igual que las propiedades electro´nicas, o´pticas y qu´ımicas de los materiales
evolucionan con el taman˜o de la estructura, las propiedades magne´ticas intr´ınsecas de un
material se ven afectadas con la reduccio´n del taman˜o de la estructura. La formacio´n de
dominios magne´ticos esta´ fuertemente condicionada por las dimensiones de la estructura
y, por consiguiente, por su energ´ıa magnetosta´tica. El taman˜o medio de los dominios
magne´ticos es una funcio´n de los tres para´metros: la energ´ıa de canje (1 eV/a´tomo), la
anisotrop´ıa magnetocristalina (10−3 eV/a´tomo) y la energ´ıa dipolar (10−6 eV/a´tomo).
Todos estos para´metros condicionan no so´lo la formacio´n de dominios sino el taman˜o
de las paredes magne´ticas que los separan. En un material nanoestructurado, cuando el
taman˜o de nanopart´ıcula magne´tica disminuye por debajo de un cierto valor cr´ıtico, una
pared de dominio resulta energeticamente desfavorable y la configuracio´n monodominio
se convierte en la configuracio´n de menor energ´ıa. Puede hacerse una estimacio´n del
dia´metro cr´ıtico de una nanopart´ıcula por debajo del cual tiene lugar la formacio´n de un
monodominio considerando el canje, la anisotrop´ıa y la energ´ıa magnetosta´tica.31,32 Por
debajo de un determinado taman˜o, no so´lo la configuracio´n resultante es el monodominio
sino que aparecen efectos nuevos como el superparamagnetismo.33 Para dimensiones muy
pequen˜as el desorden producido por el efecto de la temperatura prevalece sobre el orden
magne´tico. Por ejemplo, en el caso del Fe el superparamagnetismo puede encontrarse en
nanopart´ıculas con taman˜os inferiores a 16 nm.
Los materiales magne´ticos utilizados en la mayor´ıa de las aplicaciones, requieren estar
magne´ticamente ordenados a las temperaturas a las que se van a utilizar y, en la mayor´ıa de
los casos, es deseable que tengan una alta imanacio´n. Pero la modificacio´n de esta u´ltima
propiedad es limitada. La imanacio´n de saturacio´n es el momento magne´tico por unidad de
volumen, es decir, el nu´mero de a´tomos presentes en la unidad de volumen multiplicado
por el momento magne´tico ato´mico. Por lo tanto, aunque puede ser optimizado, nunca
podra´ ser mejorado en o´rdenes de magnitud, ya que el momento magne´tico ato´mico es
del orden del magnetro´n de Bohr y el nu´mero de a´tomos en la unidad de volumen en un
so´lido es del orden de 1023 cm3 y no var´ıa demasiado al modificar su estructura.
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El campo coercitivo de un material magne´tico (densidad de flujo magne´tico necesario
para reducir la imanacio´n desde la saturacio´n magne´tica a cero) s´ı se puede mejorar de
manera significativa controlando la micro-nanoestructura del material y su composicio´n.
La coercitividad esta´ tambie´n muy relacionada con la anisotrop´ıa. Esta propiedad
local del material explica el hecho de que el esp´ın en un a´tomo tenga orientaciones
preferentes cuando el a´tomo esta´ rodeado de otros a´tomos vecinos. Es decir, la anisotrop´ıa
magne´tica tiende a fijar el momento magne´tico en una direccio´n preferente dificultando
as´ı la orientacio´n global de la imanacio´n en otras direcciones. En general, una mayor
anisotrop´ıa conlleva un campo coercitivo mayor. Por tanto, modificando la anisotrop´ıa, es
posible modificar el campo coercitivo de los materiales magne´ticos. Esto se lleva a cabo
mediante modificaciones estructurales y cambios en la anisotrop´ıa del material a escala
microsco´pica. Incluso variando el taman˜o de nanopart´ıculas magne´ticas monodominio se
puede modificar el campo coercitivo que presentan, como se demostro´ ya en 1963 con
part´ıculas de FeCo.34
1.3 La simulacio´n micromagne´tica
Desde hace de´cadas, la investigacio´n de pel´ıculas magne´ticas con un espesor del orden
de los nano´metros ha sido un aspecto importante del estudio de materiales magne´ticos
blandos debido a sus aplicaciones en tecnolog´ıa electro´nica.35
Con el uso de la litograf´ıa electro´nica, e´stas pel´ıculas delgadas pueden convertirse
en series ordenadas de nanoestructuras magne´ticas. En estas series, la anisotrop´ıa de
forma proviene principalmente del espaciado entre los elementos que la forman y de su
geometr´ıa. Se ha demostrado que estos para´metros condicionan fuertemente los procesos
de imanacio´n en dichas series ordenadas.36,37 El control de estos para´metros permite la
explotacio´n de estos sistemas para la fabricacio´n de sensores y etiquetas magne´ticas.38
Adema´s, existen desarrollos recientes en los cuales cada elemento magne´tico tiene una
subestructura con elementos ma´s pequen˜os que presentan interaccio´n dipolar, lo que ha
permitido la fabricacio´n de estructuras de conmutacio´n multi-bit que pueden ser utilizadas
como etiquetas identificadoras.39 Existe un gran potencial en este tipo de sistemas, en los
que los elementos individuales, que por si solos tienen un cierto comportamiento magne´tico,
pueden generar respuestas ma´s variadas y complejas ante campos magne´ticos externos si
esta´n debidamente ordenados en una matriz.
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Las nanocintas magne´ticas multicapa son unas estructuras interesantes en este campo.
Por otro lado, la geometr´ıa de estructura alargada ya concede a la cinta una anisotrop´ıa
de forma. El hecho de fabricar este elemento con una configuracio´n multicapa dota a
la estructura de acoplamiento magnetosta´tico entre cada capa. Pero si estos elementos
individuales son ordenados adecuadamente pueden producir acoplamientos adicionales
generando as´ı un dispositivo con un comportamiento ma´s complejo. En determinadas
condiciones, el acoplamiento magnetosta´tico entre capas compite con el acoplamiento
presente entre las nanoestructuras, dando lugar a nuevas interacciones y por tanto nuevas
alternativas que pueden ser usadas como etiquetas magne´ticas.
La distribucio´n de la imanacio´n y las propiedades magne´ticas de estos elementos
dependen principalmente de la imanacio´n de saturacio´n, la constante de canje y la
geometr´ıa.40 La simulacio´n micromagne´tica proporciona informacio´n detallada acerca de la
dependencia del comportamiento magne´tico frente a para´metros intr´ınsecos del material y
su geometr´ıa. En la literatura se pueden encontrar varias estructuras geome´tricas que
han sido estudiadas por simulaciones micromagne´ticas.41 Sin embargo, existen menos
trabajos de simulaciones sobre matrices 2-D de estructuras magne´ticas,42 debido a que
la mayor´ıa de los simuladores micromagne´ticos no esta´n preparados para el estudio de
un conjunto infinito de estructuras y por tanto su estudio genera problemas con los
tiempo de ca´lculo, dando lugar a simulaciones muy largas (del orden de meses) o la
no convergencia de los ca´lculos. Por ello las simulaciones realizadas hasta el momento
se han aplicado principalmente a estructuras magne´ticas individuales, dejando de lado la
interaccio´n entre elementos adyacentes en una serie ordenada o pares acoplados de forma
dipolar. Algunos estudios recientes tratan de analizar dichas matrices considerando un
pequen˜o grupo con varios nanoelementos.43 No obstante, como se ha sen˜alado, el tiempo
de ca´lculo que supone an˜adir un nuevo elemento a la simulacio´n limita el nu´mero ma´ximo
de elementos permitidos. Para evitar estos problemas existe otro enfoque para el estudio de
los procesos de imanacio´n en grandes conjuntos de nanoelementos magne´ticos que se basa
en el uso de condiciones de contorno perio´dicas (Periodic Boundary Condition, PBC ).44,45
Estos ca´lculos tienen en cuenta el acoplamiento magnetosta´tico entre nanoelementos en
la serie ordenada en 2-D bajo el supuesto de que todas las nanoestructuras se comportan
de la misma manera. Aunque tambie´n presentan algunas limitaciones (como el hecho de
que este tipo de ca´lculos no son absolutamente convergentes en 3-D) han demostrado ser
aplicables con e´xito en el estudio de grandes conjuntos de nanoestructuras magne´ticas
2-D.46
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Todas estas estructuras especializadas son, o pueden ser, fabricadas combinando
te´cnicas de crecimiento de pel´ıculas delgadas y litograf´ıa, tanto o´ptica como por haz de
electrones. Este procesado de muestras permite generar un gran volumen de estructuras.47
Conviene sen˜alar que para las aplicaciones tecnolo´gicas, una produccio´n abundante de
estructuras es un factor importante ya sea sobre el sustrato (para aplicaciones en etiquetas
magne´ticas) como en medios l´ıquidos (si son liberadas para las aplicaciones biolo´gicas).
1.4 La aleacio´n FeCo
El Fe y el Co forman soluciones so´lidas bcc, CoxFe100−x, en un amplio rango de
temperaturas. Entre 30 < x < 70, la aleacio´n FeCo se somete a una transformacio´n de fase
de una estructura desordenada bcc a una estructura tipo CsCl ordenada por debajo de 730o
C.48 Esta aleacio´n ordenada es un excelente material magne´tico blando con anisotrop´ıa
magnetocristalina (K) muy pequen˜a. Esta anisotrop´ıa depende tanto de la composicio´n
como del tratamiento te´rmico.49,50 La aleacio´n Fe50−70Co50−30 es una de las aleaciones que
presenta mayor imanacio´n de saturacio´n (alrededor de 2.4 T).51–53 Esta propiedad resulta
especialmente interesante en estructuras magne´ticas suspendidas en medio l´ıquido ya que
e´stas tendr´ıan una respuesta mayor frente a campos magne´ticos aplicados. Por otra parte,
las aleaciones de FeCo son relevantes por sus bajos campos coercitivos, alta permeabilidad
magne´tica y buena estabilidad te´rmica sobre un amplio rango de composiciones.54 Poseen
una alta magnetostriccio´n55 y los valores t´ıpicos de campo coercitivo para la aleacio´n FeCo
(en material masivo) var´ıan de 50-100 Oe. Adema´s, las pel´ıculas delgadas de FeCo pueden
mostrar ma´ximos locales en la coercitividad en funcio´n de la orientacio´n a lo largo del eje
dif´ıcil.56
Las aleaciones de FeCo tienen un gran intere´s en aplicaciones de alta temperatura
(como en motores de turbinas) debido a que tienen una alta temperatura de Curie (Tc).
57
El FeCo se aplica en sensores magne´ticos, motores, generadores y en veh´ıculos ele´ctricos.
Adema´s, esta aleacio´n ha sido ampliamente utilizada en la industria de grabacio´n
durante muchos an˜os, por lo que esta´ siendo investigada continuamente para mejorar
sus propiedades.58–61 En particular, se usan en el desarrollo de nuevos dispositivos en el
campo de la espintro´nica debido a su alta polarizacio´n de esp´ın en corriente.62,63
Una de las te´cnicas de fabricacio´n de pel´ıculas delgadas de FeCo es la pulverizacio´n
cato´dica por magnetro´n. Las propiedades de las pel´ıculas sintetizadas por esta te´cnica han
demostrado depender mucho de los para´metros de crecimiento, tales como la potencia de la
fuente, el flujo de gas inerte (por lo general Ar),64 los rangos de presio´n de trabajo y presio´n
8 Introduccio´n: nanotecnolog´ıa, magnetismo y aplicaciones biome´dicas
base,55 el tipo de substrato,65 la tasa de crecimiento66 y el grosor de las pel´ıculas.67 De
este modo, las propiedades magne´ticas de FeCo pueden ser modificadas controlando todos
esos para´metros durante el proceso de fabricacio´n. El crecimiento de pel´ıculas delgadas por
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n utilizando una fuente pulsada (PDC) ha demostrado
su capacidad para producir pel´ıculas con mejor calidad estructural que las generadas por
una fuente de potencia continua (DC) bajo condiciones similares.68–70 La razo´n es que el
uso de una fuente pulsada produce una modificacio´n de los mecanismos de crecimiento y
genera pel´ıculas ma´s regulares y densas,71 especialmente en materiales aislantes, en donde
el blanco aislante puede descargarse durante el tiempo de carga de la fuente de potencia.
Estos cambios en la morfolog´ıa podr´ıan tener efecto en las propiedades magne´ticas de
materiales magne´ticos blandos, porque el movimiento de las paredes de dominio y la
anisotrop´ıa magnetocristalina son muy dependientes de pequen˜os cambios estructurales.
Estudios recientes en los que se ha utilizado la fuente PDC para modificar las propiedades
magne´ticas de pel´ıculas delgadas crecidas mediante pulverizacio´n cato´dica apoyan esta
idea.72 Es interesante el uso de este tipo de fuente (PDC) y su comparacio´n con la fuente
continua (DC) en el crecimiento de pel´ıculas delgadas de FeCo como te´cnica para obtener
propiedades magne´ticas distintas en esta aleacio´n.
1.5 Magnetismo, nanopart´ıculas y biotecnolog´ıa
Aunque no es un efecto a priori evidente, el magnetismo esta´ relacionado con los
seres vivos. Es bien conocido que las aves, abejas y otros animales realizan grandes
vuelos siguiendo el campo magne´tico terrestre. Existen bacterias con magnetosomas que
presentan el comportamiento llamado magnetotaxia.73–75 Estas bacterias se orientan en
la direccio´n del campo magne´tico terrestre.76 El magnetismo tambie´n juega un papel en
la neurofisiolog´ıa humana: la ferritina77 es la prote´ına encargada de almacenar el Fe; y
su ana´lisis y concentracio´n en sangre se usa para el diagno´stico de anemia.78 Se conoce
que cantidades ano´malas de esta prote´ına (en el taman˜o de la nanoescala) se asocian a
enfermedades como el Alzheimer79 o el Parkison.80,81
El uso de imanes como posibilidad de actuar sobre objetos a distancia, convierten al
magnetismo en un elemento medicinal estudiado desde hace ya varios siglos. Desde 1624
se tienen ilustraciones de imanes usados para eliminar astillas de hierro insertadas en los
ojos, as´ı como elementos que eliminaban alfileres, balas o esquirlas de granadas. En la
actualidad tambie´n se usan en pro´tesis odontolo´gicas guiando los cate´teres.
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En la medicina, los materiales magne´ticos nanoestructurados se han utilizado
principalmente para el diagno´stico, tratamiento y prevencio´n de enfermedades.82 Existe
un nuevo concepto en biomedicina que trata de aunar ambos (terapia y diagno´stico)
mediante biomarcadores moleculares que se espera que contribuyan a la llamada medicina
personalizada por medio de la combinacio´n de agentes de contraste para la formacio´n de
ima´genes (diagno´stico) y medicamentos para su cura (funcio´n terape´utica).83
En los u´ltimos an˜os, se han desarrollado y administrado medicamentos inteligentes
con una alta eficacia terape´utica y efectos secundarios mı´nimos. Estos medicamentos se
entregan en el lugar preciso en el cuerpo y las dosis de los fa´rmacos se liberan en un
tiempo predeterminado para el tratamiento o´ptimo.84 Los nuevos tipos de nanosensores,
con sensibilidad ultra-alta, pueden detectar tumores presentes en unas pocas ce´lulas.85
Se han creado nanorobots me´dicos que se inyectan en la corriente sangu´ınea viajando
libremente, identificando las ce´lulas y suministrando los fa´rmacos selectivamente al entrar
en contacto con las ce´lulas enfermas.86
Desde un primer momento en medicina se ha buscado el control de nanoestructuras
mediante campos magne´ticos,87 as´ı como la manipulacio´n de las mismas para mejorar
la adhesio´n de ce´lulas, la agrupacio´n de receptores y la sen˜alizacio´n intercelular.
La integracio´n de materiales magne´ticos con mole´culas biolo´gicas y terape´uticas crea
materiales h´ıbridos con propiedades avanzadas que van en la l´ınea de esta nueva medicina
personalizada.15,88 A medida que la nanotecnolog´ıa se introduce en la biomedicina, es
esencial asegurarse de que los nanodispositivos disen˜ados no produzcan la muerte de los
organismos vivos por si mismos. El estudio de la nanotoxicidad89 es un campo emergente
de esta investigacio´n.
1.5.1 Nanopart´ıculas magne´ticas
Las nanopart´ıculas magne´ticas esta´n desempen˜ando un papel cada vez ma´s importante
como herramientas de la biotecnolog´ıa y la medicina, as´ı como para el estudio de sistemas
biolo´gicos. Con una funcionalizacio´n adecuada de su superficie pueden ser dirigidas hacia
una amplia gama de ce´lulas.90 Pero a pesar de estos e´xitos, la geometr´ıa de las part´ıculas
magne´ticas de uso comu´n limita la gama de aplicaciones potenciales. La mayor´ıa de estas
part´ıculas biomagne´ticas disponibles en la actualidad son esfe´ricas, y esta´n compuestas de
o´xidos de hierro. Existen te´cnicas de crecimiento para fabricar estructuras core-shell con
varias capas, aunque son complejas y resulta dif´ıcil conseguir que las fronteras entre las
distintas capas queden bien definidas.91,92
10 Introduccio´n: nanotecnolog´ıa, magnetismo y aplicaciones biome´dicas
Una de las mayores dificultades en la fabricacio´n de este tipo de estructuras, adema´s
del control de la geometr´ıa, es su distribucio´n de taman˜o.93 Las propiedades de las
nanopart´ıculas dependen fuertemente de su taman˜o por lo que una dispersio´n de taman˜o
impide que el material presente propiedades bien definidas. Otra desventaja a destacar
es la aglomeracio´n de las nanopart´ıculas.94 Si se fabrican part´ıculas muy magne´ticas, y
se suspenden en un medio l´ıquido, es muy probable que exista aglomeracio´n. Aunque
el recubrimiento de las part´ıculas magne´ticas con materiales orga´nicos o inorga´nicos
funcionalizados es una estrategia para evitar la alta aglomeracio´n, tiene el inconveniente
de que puede modificar las propiedades y la eficiencia de las part´ıculas magne´ticas en el
tratamiento para el que hayan sido disen˜adas.
Para evitar los problemas mencionados, un posible enfoque ma´s versa´til es el uso
de nanopart´ıculas asime´tricas, multisegmentos magne´ticos o nanohilos. La anisotrop´ıa
inducida por la forma genera polos magne´ticos y produce la orientacio´n de la imanacio´n a
lo largo de la estructura. As´ı, la aplicacio´n de campos magne´ticos externos bajos da lugar
a una respuesta por parte de la estructura. Pero por otro lado, la presencia de estos polos
magne´ticos en la estructura favorece la aglomeracio´n entre los elementos. Para evitar esta
aglomeracio´n se propone el uso de nanoelementos magne´ticos con estructuras formadas por
dos capas magne´ticas (configuracio´n bicapa). Estas estructuras pueden presentar mejores
propiedades de aglomeracio´n-dispersio´n que las nanopart´ıculas sintetizadas y suspendidas
en medio l´ıquido. El motivo de ello es el cierre del flujo magne´tico que se produce
entre las capas magne´ticas. Adema´s la estructura bicapa presenta unas propiedades
magne´ticas que permiten mejorar la sensibilidad de los sistemas de imagen de resonancia
magne´tica nuclear.95,96 Finalmente, dado que estas estructuras individuales pueden exhibir
propiedades de codificado en s´ı mismas, debido al acoplamiento magnetosta´tico entre
capas, pueden resultar interesantes como portadores magne´ticos codificados en aplicaciones
biolo´gicas.
1.5.2 El magnetismo y la hipertermia
Las aplicaciones biome´dicas esta´n comenzado a mostrar destacados progresos en
diversos campos como el de las ima´genes de resonancia magne´tica mediante agentes de
contraste, el desarrollo de estructuras que favorecen la entrega de medicamentos dentro de
los organismos vivos (sin interrumpir las funciones vitales y llegando a espacios inaccesibles
por otros medios o te´cnicas) y la hipertermia inducida magne´ticamente.
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Una de las aplicaciones ma´s novedosas de las nanopart´ıculas y con mayor nu´mero
de l´ıneas de investigacio´n es la de aplicar nanopart´ıculas magne´ticas en tratamientos de
tumores cancerosos para producir el calentamiento y la muerte de las ce´lulas tumorales. Se
estima que a una temperatura de 42 oC durante 30 minutos, las ce´lulas son destruidas. A
este proceso se le denomina hipertermia. Se han disen˜ado numerosos dispositivos con este
fin, direccionando part´ıculas magne´ticas hacia el tumor y aplicando campos magne´ticos
alternos con suficiente intensidad y frecuencia como para calentarlas y destruir las ce´lulas
tumorales. Lo ideal ser´ıa que no se calentaran las ce´lulas sanas circundantes. Sin embargo,
uno de los principales problemas es el calentamiento transmitido a las ce´lulas sanas
adyacentes97 durante el tratamiento prolongado en el tiempo.
La hipertermia generada mediante part´ıculas magne´ticas es potencialmente u´til ya
que permite el calentamiento espec´ıfico. La mayor´ıa de trabajos experimentales hasta el
momento se basan en nanopart´ıculas superparamagne´ticas con recubrimientos orga´nicos
adecuados.98–100 Debido a su naturaleza superparamagne´tica se requieren altos campos
magne´ticos y altas frecuencias para su activacio´n, deteccio´n o manipulacio´n. Los campos
magne´ticos de alta frecuencia pueden causar una serie de respuestas perjudiciales en el
cuerpo, como la estimulacio´n card´ıaca y las arritmias. Por lo tanto, el rango de trabajo
seguro segu´n los Organismo Me´dicos Internacionales esta´ en frecuencias, 0.05 < f < 1.2
MHz y campos magne´ticos, H < 15 kA / m (19 mT). El uso de altas frecuencias (el orden
de los MHz) no esta´ aprobado por los Organismos Internacionales. Aunque hay centros
donde se aplican terapias basadas en hipertermia con altas frecuencias, su uso se aplica
so´lo en casos terminales. Por tanto, es necesario encontrar nuevas estructuras o materiales
que respondan a la accio´n de campos magne´ticos inducidos a bajas frecuencias en el rango
apto para los seres humanos.101
Una de las l´ıneas de trabajo actuales es la de sustituir el material magne´tico utilizado,
con el fin de que tenga mejor respuesta al campo magne´tico externo y as´ı disminuir los
valores de campo y frecuencia con los que se trabaja actualmente.102 En este sentido,
se esta´n usando nanopart´ıculas de FeCo en sustitucio´n de o´xidos de Fe ya que estas
nanopart´ıculas muestran niveles ma´s altos de absorcio´n de energ´ıa comparados con
los o´xidos citados,103 lo cual permitir´ıa disminuir los valores de campo y frecuencia
necesarios.104,105
En contraste con los tratamientos basados en la hipertermia, existen trabajos
basados en est´ımulos magneto-meca´nicos inducidos por microdiscos.106 Estos est´ımulos
son transmitidos directamente a la ce´lula tumoral al posarse la microestructura sobre
ella. Mediante el uso de un material magne´ticamente blando han logrado resultados
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prometedores mediante la aplicacio´n de tan so´lo 10 min de campos magne´ticos bajos
(≤100 Oe) con una frecuencia de unas pocas decenas de Hz. La oscilacio´n meca´nica de los
microdiscos depositados sobre la membrana celular se transforma en una sen˜al ele´ctrica
en la ce´lula que desencadena los mecanismos de muerte programada (apoptosis).107
La hipertermia como tratamiento de ce´lulas tumorales tiene muchas limitaciones que
todav´ıa no esta´n resueltas, debido a la naturaleza superparamagne´tica de la mayor´ıa
de nanopart´ıculas usadas para este uso, las cuales requieren altos campos magne´ticos y
altas frecuencias para activar, detectar o manipular estas part´ıculas. Por tanto, a la vista
del escenario presente, el planteamiento realizado en esta tesis doctoral no es producir
la muerte celular mediante hipertermia sino por apoptosis celular. Tampoco se busca
que los materiales magne´ticos usados absorban la mayor energ´ıa posible, sino el fabricar
nanoestructuras que con bajos campos magne´ticos puedan vibrar meca´nicamente sobre
la ce´lula (en lugar de calentarla). Para ello se propone una geometr´ıa rectangular para
favorecer la vibracio´n de la nanoestructura si esta se deposita sobre la ce´lula, o la rotacio´n
de e´sta sobre su propio eje si se encuentra suspendida en cultivo celular. Esto tiene dos
ventajas: se requiere trabajar con bajas frecuencias y bajos campos magne´ticos y no se
calienta el tejido que rodea a las ce´lulas atacadas. El uso de la aleacio´n de FeCo favorece
que la fuerza ejercida por un campo externo para hacer vibrar a la nanoestructura sea
mayor que la producida en o´xidos de Fe.
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1.6 Objetivos del trabajo
En general, los objetivos de este trabajo se pueden dividir en 3 bloques:
• Estudiar y controlar las propiedades magne´ticas de pel´ıculas delgadas de FeCo
crecidas por pulverizacio´n cato´dica mediante magnetro´n DC y PDC a trave´s de
los para´metros de crecimiento.
• Controlar la saturacio´n magne´tica y los campos de conmutacio´n en una serie
ordenada en 2-D de nanocintas constituidas por dos capas magne´ticas de FeCo y
un separador no magne´tico, mediante la variacio´n de la separacio´n lateral entre las
nanocintas. Las estructura de las nanocintas a estudiar sera´: Au/FeCo/Au/FeCo/Au.
Se dotara´ a la nanocinta de una anisotrop´ıa de forma imponiendo una relacio´n de
aspecto de 10:1. El conocimiento del comportamiento magne´tico de estas estructuras
en una serie ordenada en 2-D servira´ para conocer las distancias a las cuales
nanocintas adyacentes esta´n desacopladas y como de fuerte es la interaccio´n entre
ellas para su posible aplicacio´n como sensor o codificador magne´tico.
• Disen˜ar y fabricar micro y nanocintas magne´ticas para tratamientos tumorales
mediante la aplicacio´n de campos magne´ticos (∼1 mT) a bajas frecuencias (del orden
de los Hz) como alternativa a los tratamientos de hipertermia con nanopart´ıculas
que provocan la muerte (v´ıa necrosis/apoptosis) celular mediante la aplicacio´n de
altas frecuencias lesivas para el organismo (del orden de los MHz).
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1.7 Organizacio´n del trabajo
La presentacio´n y ana´lisis de los principales resultados obtenidos en esta tesis doctoral,
as´ı como las conclusiones extra´ıdas a partir de ellos, se han organizado en seis cap´ıtulos
descritos a continuacio´n.
• En el cap´ıtulo 1 se realiza una breve introduccio´n. Se completa el cap´ıtulo con la
presentacio´n de los objetivos del trabajo.
• En el cap´ıtulo 2 se explica el proceso de fabricacio´n de las muestras estudiadas al
igual que las te´cnicas experimentales empleadas en la caracterizacio´n de las mismas.
• En el cap´ıtulo 3 se describe la investigacio´n realizada en pel´ıculas delgadas de
FeCo crecidas bajo diferentes condiciones por pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n.
Se relacionan los cambios magne´ticos observados en las pel´ıculas delgadas con su
estructura a nivel ato´mico.
• En el cap´ıtulo 4 se realiza un estudio del acoplamiento magnetosta´tico de nanocintas
bicapas de FeCo en series ordenadas en dos dimensiones. El trabajo se ha llevado a
cabo a trave´s de simulaciones micromagne´ticas y medidas magne´ticas experimentales
de efecto Kerr magneto-o´ptico.
• En el cap´ıtulo 5 se presenta un estudio “in vitro” sobre toxicidad y muerte celular.
Se utilizan de microcintas y nanocintas en estructura bicapa de FeCo sobre cultivo
celular y un campo aplicado de 1 mT inducido a frecuencias bajas (del orden del
Hz).
• En el cap´ıtulo 6 se sen˜alan las conclusiones ma´s destacadas de este trabajo.
Cap´ıtulo 2
Te´cnicas Experimentales
En este cap´ıtulo se trata el procesado
y fabricacio´n de las muestras as´ı como
las te´cnicas experimentales empleadas pa-
ra la caracterizacio´n magne´tica, estructu-
ral, morfolo´gica y qu´ımica. Se presta espe-
cial atencio´n a las rutinas de crecimiento
llevadas a cabo en cada experimento y a los
para´metros usados en las simulaciones mi-
cromagne´ticas realizadas.
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A lo largo de todo este trabajo se ha empleado la pulverizacio´n cato´dica de tipo
magnetro´n como te´cnica de crecimiento para las estructuras estudiadas. En la primera
parte del cap´ıtulo se describe este sistema de crecimiento, as´ı como las te´cnicas de
procesado que han sido usadas en las pel´ıculas delgadas y las micro y nanoestructuras.
A continuacio´n se describira´n brevemente las te´cnicas de caracterizacio´n estructural,
superficial, morfolo´gica y de composicio´n qu´ımica usadas. Las propiedades magne´ticas de
estas estructuras han sido obtenidas mediante dos te´cnicas: magnetrometr´ıa de muestra
vibrante y efecto Kerr magneto-o´ptico. El estudio magne´tico ha sido completado con
simulaciones micromagne´ticas. En este cap´ıtulo se detallan los para´metros ma´s relevantes
de las mismas.
2.1 Te´cnica de fabricacio´n: pulverizacio´n cato´dica de tipo
magnetro´n
La te´cnica de crecimiento utilizada en este trabajo para todas las estructuras ha sido
la pulverizacio´n cato´dica de tipo magnetro´n (comu´nmente denominada sputtering). Para
la fabricacio´n de muestras mediante esta te´cnica se requiere de un sistema de alto-medio
vac´ıo. El procesado y el crecimiento de las estructuras utilizadas en este trabajo se llevo´ a
cabo ı´ntegramente en la sala blanca del ISOM-UPM. Este recinto tiene la calificacio´n ISO-
7, lo que equivale a un ma´ximo de 2.930 part´ıculas/m3 de taman˜o ≥ 5 µm. De este modo
se asegura la baja contaminacio´n en el trabajo realizado.
La figura 2.1 muestra de forma esquema´tica el sistema de crecimiento utilizado. En la
campana de alto vac´ıo se encuentran dos magnetrones (uno para crecer Au y el otro para
crecer FeCo) separados por un muro para evitar codeposicio´n, un portamuestras rotacional
que permite colocar la muestra bajo el magnetro´n deseado en cada caso y un controlador
de flujo de Ar. Tambie´n cuenta con los elementos habituales en un sistema de vac´ıo: una
bomba rotatoria de paletas, una bomba turbomolecular y un medidor de presio´n de ca´todo
fr´ıo.
El proceso de crecimiento mediante pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n requiere de
un vac´ıo previo en la campana. La presio´n base del sistema de alto vac´ıo utilizado en este
trabajo fue de 10−8 mbar. El sistema no posee una preca´mara de entrada ra´pida, por lo que
cada vez que se carga una muestra, se rompe el vac´ıo y por tanto, es necesario hornear el
sistema una vez cerrado durante dos horas a 100 oC para acelerar el proceso de evacuacio´n
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y conseguir la presio´n base de trabajo en menor tiempo. A continuacio´n se introduce un
gas inerte (en este caso fue siempre Ar), controlando la presio´n y el flujo de entrada del
gas hasta las condiciones de trabajo requeridas. Al establecer una diferencia de potencial
entre el sistema de vac´ıo y el blanco (material masivo a depositar), el campo ele´ctrico
acelera los iones de Ar+. Estos a´tomos ionizados son acelerados hacia el blanco (ca´todo),
ionizando en su camino a otros a´tomos del gas, generando un plasma. La colisio´n de estos
iones de Ar en el ca´todo (con una energ´ıa cine´tica entre varias decenas y un centenar de
eV) erosiona lentamente la superficie del blanco. Los a´tomos arrancados del material son
extra´ıdos con una energ´ıa definida y acaban deposita´ndose sobre el sustrato. El blanco
se encuentra situado en el magnetro´n rodeado de imanes. El objetivo de estos imanes es
generar un flujo magne´tico que confine los iones y los dirija hacia el blanco.
Au
O:50mm O:50mm
FeCo
62 mm52 mm
Portamuestras rotacional
Fuente
DC 
Muestra
Alto vacío
Bombas de vacío
Controlador
de flujo de Ar
Ar
Medidor
de cátodo frio
Fuente
PDC 
Fuente
DC 
Muro
separador
Figura 2.1. Sistema de crecimiento. En la campana de alto vac´ıo se encuentran
dos magnetrones (uno para crecer Au y el otro para crecer FeCo) separados por un
muro para evitar co-deposicio´n, un portamuestras rotacional y un controlador de
flujo as´ı como otros elementos habituales en un sistema de vac´ıo tales como bombas
o medidores de presio´n.
18 Te´cnicas Experimentales
En esta te´cnica, los para´metros experimentales que ma´s influyen en el crecimiento son:
• La presio´n de crecimiento
• El flujo de entrada de Ar
• El tipo de fuente de potencial (DC o PDC)
• La potencia de crecimiento
• La distancia del magnetro´n al sustrato
0
V (V)
t (µs)
VK
Vrev
tT
ton trev
Frecuencia: 155 KHz
t     : 2.9 ms
t     : 3.55 mson
rev 
Pulverización Descarga del blanco
Figura 2.2. Esquema de un pulso producido por la fuente de potencia pulsada
(PDC), donde se definen las dos etapas del pulso: una etapa de descarga y otra de
carga.
Los materiales crecidos en este trabajo fueron la aleacio´n de Fe53Co47 (utilizado para
la formacio´n de las capas magne´ticas) y Au (utilizado como separador no-magne´tico
como superficie soporte y como capa antioxidante de la estructura). Todas las capas
crecidas en una misma muestra fueron depositadas secuencialmente, sin romper el vac´ıo
y a temperatura ambiente. El a´ngulo de incidencia de la pulverizacio´n cato´dica fue
perpendicular a la muestra, por lo que no se indujeron ejes preferentes de anisotrop´ıa
(figura 2.1). Se utilizaron dos tipos de fuentes: una fuente continua (DC) y una fuente
pulsada (PDC). Los para´metros usados con la fuente PDC fueron: una frecuencia de 155
kHz, un tiempo de descarga de 3.55 µs y un tiempo de carga (o pulverizacio´n) de 2.9 µs.
La representacio´n esquema´tica de este pulso se muestra en la figura 2.2. En todos los casos
se uso´ Si(100) como sustrato. En el Cap´ıtulo 3 las dimensiones de estos sustratos fueron:
5 mm × 4 mm. En el resto de cap´ıtulos experimentales, esta´s dimensiones variaron en
funcio´n del experimento. Este tipo de sustrato han demostrado ser adecuado para crecer
sobre ellos materiales magne´ticos blandos.55 El campo magne´tico inducido fue de 2.6 Oe
resultante de la configuracio´n de los imanes dentro del magnetro´n. Este campo magne´tico,
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Para´metros de crecimiento
Material depositado Tipo de fuente
Potencia
(W )
Presio´n de Ar
(mbar)
Flujo de Ar
(sccs)
FeCo: capa blanda Pulsada (PDC) 20 3.2× 10−3 2.3
Au: capa no-magne´tica Continua (DC) 15 2.2× 10−2 2.3
FeCo: capa dura Continua (DC) 80 2.2× 10−2 11.7
Tabla 2.1. Condiciones de crecimiento de las distintas capas que se han crecido en
este trabajo.
que estuvo presente durante el proceso de crecimiento de todas las muestras, se encontraba
orientado a 135o con respecto a la direccio´n definida por el eje largo de la muestra.
En la Tabla 2.1 se muestran las condiciones de crecimiento de las dos capas magne´ticas
utilizadas para la fabricacio´n de las micro/nanoestructuras y los para´metros en los que se
ha depositado el Au en todo este trabajo.
2.2 Te´cnicas de procesado
Las estructuras utilizadas en este trabajo fueron fabricadas mediante la combinacio´n
de litograf´ıa en su procesado y de pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n en su crecimiento.
A continuacio´n se detalla la rutina llevada a cabo en el procesado de las muestras.
2.2.1 Microestructuras: litograf´ıa o´ptica
Tanto las pel´ıculas delgadas (cap´ıtulo 3) como las microcintas (cap´ıtulo B.2) fueron
fabricadas mediante ma´scaras de litograf´ıa o´ptica. En este tipo de ma´scaras el grabado del
patro´n se realiza mediante el cromado en un vidrio templado. Para realizar la litograf´ıa
o´ptica se utilizo´ la alineadora KARL SUSS MJB4, situada dentro de una sala con un
ma´ximo de 293 part´ıculas/m3 de taman˜o ≥ 5 µm (ISO-6). La fuente de luz en este caso
fue luz ultravioleta (λ = 400 nm). Las distintas etapas del procesado relacionado con esta
litograf´ıa se enumeran a continuacio´n:
a) Limpieza del sustrato, Si(100): comenzando con acetona (para eliminar restos
orga´nicos), seguido de propanol (para eliminar la acetona) y por u´ltimo secado con
N2(g). Se introdujo 600 segundos en cada disolvente. Cada etapa de limpieza se
complemento´ con ultrasonidos para acelerar el proceso.
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b) Recubrimiento del sustrato: el sustrato se cubrio´ con resina de polimetilmetacrilato
(PMMA) positiva, sensible a la luz ultravioleta AR-P 671.05.
c) Centrifugado (Spinner): durante 50 segundos a 7000 rpm, con el objetivo de
homogeneizar y controlar el espesor final de la resina.
d) Recocido en un horno (hot plate): a una temperatura de 160oC durante 600 segundos
con el objeto de evaporar el disolvente.
e) Litograf´ıa o´ptica: exposicio´n con luz ultravioleta en dos ciclos de 500 segundos cada
uno. La corriente de trabajo y la potencia de la la´mpara fueron 3.8 A y 588 W
respectivamente.
f) Revelado de los motivos: se elimino´ la resina debilitada en la exposicio´n a la luz
ultravioleta. En esta parte del procesado se sumerge la muestra en el revelador
(AR-600-55) durante 300 segundos para revelar los motivos litografiados (remove) y
a continuacio´n se introduce sin aclarar en propanol (stopper) durante 30 segundos
para frenar el revelado.
f) Eliminacio´n de los restos de resina: se aplico´ un plasma de O2 durante 120 segundos a
20 W de potencia. Estos valores de potencia y tiempo de exposicio´n son ma´s elevados
que en el caso de los procesados de estructuras nanome´tricas ya que la resina PMMA
se endurece ma´s en la etapa de recocido.
2.2.2 Nanoestructuras: litograf´ıa electro´nica
La litograf´ıa electro´nica consiste en la exposicio´n de una resina (pol´ımero diluido en
un disolvente) a un haz de electrones focalizado. Los electrones funcionalizan la resina en
la zona donde entran en contacto con e´sta. A lo largo de este trabajo se han usado dos
tipos: resinas positivas y resinas negativas. En las resinas denominadas positivas el haz de
electrones incidente rompe las cadenas polime´ricas de la misma fragmenta´ndolas. Despue´s
de la exposicio´n, la muestra se introduce en el revelador en el que se disuelve la parte
de resina fragmentada, dejando el resto intacto. En las resinas negativas el haz incidente
aporta energ´ıa suficiente para que tenga lugar un proceso de polimerizacio´n y se unan
las cadenas polime´ricas creando estructuras moleculares ma´s robustas. As´ı, en la etapa
de revelado, la zona no irradiada se elimina por la accio´n del disolvente dejando la zona
expuesta intacta.
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Las nanocintas utilizadas en este trabajo se llevaron a cabo mediante un sistema de
litograf´ıa por haz de electrones (CRESTEC CABL-9500C ) situado dentro de una sala con
un ma´ximo de 293 part´ıculas/m3 de taman˜o ≥ 5 µm (ISO-6). Este equipo trabaja con una
columna de 50 KeV. Para la fabricacio´n de las nanocintas en series ordenadas en 2-D la
corriente empleada fue de 100 pA. Esta corriente fue comprobada antes de cada exposicio´n
usando una caja de Faraday que tiene incorporado el equipo. A continuacio´n, se detallan
las etapas de la rutina seguida para su fabricacio´n:
a) Limpieza del sustrato, Si(100): etapa ide´ntica a la realizada para la produccio´n de
microestructuras con la litograf´ıa o´ptica.
b) Recubrimiento con resina sensible a los electrones: se utilizo´ resina positiva ZEP 5214.
Se ha usado esta resina debido a que es ma´s sensible a alta resolucio´n que la resina
formada por polimetilmetacrilato (PMMA).108,109
c) Centrifugado (Spinner): durante 40 segundos a 9000 rpm.
d) Recocido en un horno (hot plate): a una temperatura de 110oC durante 60 segundos.
e) Litograf´ıa electro´nica: en este punto se expone la resina procesada a un haz de
electrones. Tras realizar un test de dosis para optimizar las condiciones de trabajo,
se concluyo´ que el valor de 1,3 µs/cm2 era la cantidad de electrones adecuada para
las dimensiones de trabajo. Para la grabacio´n de la nanocinta se definieron l´ıneas
de 1 µm de largo y sin anchura, al contrario de lo que ocurre en muchos otros
grabados en los que la pluma de haz de electrones va rellenando el dibujo deseado
a base de barridos (tanto en horizontal como en vertical). La dosis con la que se
trabajo´ permit´ıa exponer una anchura de 100 nm de superficie de resina con un
u´nico barrido. De este modo el tiempo de exposicio´n disminuye dra´sticamente y se
consegue grabar un a´rea muy grande en mucho menos tiempo.
f) Revelado de los motivos: se elimino´ la resina debilitada en la exposicio´n. En esta parte
del procesado se sumerge la muestra en el revelador (ZEP A) durante 70 segundos
para revelar los motivos litografiados (remove) y a continuacio´n se seco´ con N2(g)
sin aclarar antes la superficie.
f) Eliminacio´n de los restos de resina: se aplico´ un plasma de O2 durante 60 segundos a
20 W de potencia.
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2.3 Te´cnicas de caracterizacio´n estructural
2.3.1 Difraccio´n de rayos X
La difraccio´n de rayos X (X-Ray Difraction, XRD) es una te´cnica que aporta
informacio´n de la estructura cristalina y la composicio´n de la muestra. La interaccio´n
de los rayos-X con la materia ocurre mediante dos procesos:
• Algunos fotones del haz incidente son desviados sin pe´rdida de energ´ıa. E´stos
constituyen la radiacio´n dispersada y poseen la misma longitud de onda λ que la
radiacio´n incidente (originando el feno´meno de la difraccio´n).
• Los fotones pueden sufrir una serie de colisiones ela´sticas o inela´sticos al incidir sobre
un blanco.El intercambio de energ´ıa con la muestra puede dar lugar a diferentes
procesos, tales como la fluorescencia, la fotoemisio´n, etc.
Un rayo difractado puede definirse como un conjunto de rayos dispersados quese
superponen en fase, se intensifican mutuamente. Por tanto, la difraccio´n es un feno´meno
dispersivo. El haz de rayos X incidente se difracta cuando interacciona con la red cristalina
del material a estudiar obteniendo ma´ximos de difraccio´n cuando se cumple la Ley de
Bragg.110
La estructura cristalina se estudio´ mediante XRD con un difracto´metro de rayos X
PANalytical usando radiacio´n Cu Kα con una longitud de onda λ= 0.154183 nm. Este
equipo se encuentra situado en el ISOM-UPM. Todas las muestras han sido medidas
en incidencia rasante. La eleccio´n de esta geometr´ıa se debe al espesor de las pel´ıculas
magne´ticas (20 nm). Para obtener una medida sin ruido y con estad´ıstica suficiente se
definio´ un paso de 0.0001o y un tiempo de paso de 12 s. Estos para´metros generan medidas
de 12 horas por espectro.
Se obtuvo del espectro de difraccio´n resultante el taman˜o de grano de los nanocristales
que forman las pel´ıculas delgadas de FeCo crecidas. A trave´s de ana´lisis de la anchura a
mitad del ma´ximo de difraccio´n (Width-Full Width at Half Maximum, FWHM) se estimo´ el
taman˜o de grano. Estos valores fueron obtenidos a partir de la fo´rmula de Scherrer:111
T =
0.9 · λ
FWHM · cos(θB) (2.1)
donde T es el taman˜o de grano y λ es la longitud de onda del haz incidente. En este
caso se trabajo´ con la Kα del Cu (8.027 KeV). θB es el a´ngulo que satisface la Ley de Bragg
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y donde se obtiene un ma´ximo de difraccio´n. Tanto θB como FWHM esta´n expresados en
rad.
2.3.2 Espectroscop´ıa de rayos X
La espectroscop´ıa de absorcio´n de rayos X (X-ray absorption spectroscopy, XAS) es
una te´cnica que permite medir la seccio´n eficaz de absorcio´n de Rayos-X en funcio´n de
la energ´ıa de excitacio´n. Cuando un haz de fotones de intensidad I0 incide sobre una
muestra de grosor d, su intensidad decae de forma exponencial de acuerdo a la ley de
Lambert-Beer:112
I(d) = I0e
− d
λph (2.2)
donde λph indica la profundidad de penetracio´n de los fotones, que es la distancia que
recorren cuando la intensidad decae en un factor 1/e. El valor inverso de esta magnitud
se define como el coeficiente de absorcio´n del material y depende linealmente de la seccio´n
eficaz de absorcio´n. En el proceso, un foto´n con energ´ıa adecuada es capaz de excitar un
electro´n desde un nivel profundo (Ei) hasta un estado desocupado (Ef ) de la banda de
conduccio´n. Los estados desocupados por debajo del nivel de vac´ıo dara´n como resultado
valores finitos de la IXAS cada vez que se cumpla que Ef − Ei = hν. Los procesos de
absorcio´n vienen seguidos de distintos mecanismos de desexcitacio´n.
Los experimentos de absorcio´n de rayos X se realizaron en la l´ınea de SpLine en el
European Synchrotron Radiation Facility (ESRF). Se llevaron a cabo medidas de absorcio´n
de rayos X cerca de los bordes de absorcio´n de la estructura (X-ray absorption near edge
structure, XANES) y la zona de estructura fina de absorcio´n de rayos X (Extended X-ray
absorption Fine Structure, EXAFS) en el borde Kα del Co (7709 eV); en el rango de
energ´ıas comprendido entre 7500-8700 eV. Las medidas fueron realizadas a temperatura
ambiente y a presio´n atmosfe´rica.
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2.4 Te´cnicas de caracterizacio´n de la composicio´n qu´ımica
2.4.1 Espectroscop´ıa de electrones Auger
Las espectroscop´ıas de electrones incluyen diversas te´cnicas experimentales. Todas
ellas tienen en comu´n el hecho de estudiar los electrones emitidos o dispersados por
la superficie de un material. La te´cnica AES (Auger Electron Spectroscopy) permite
determinar la composicio´n qu´ımica de la superficie. La sensibilidad superficial de AES
se debe a la intensa dispersio´n inela´stica que sufren los electrones emitidos en el rango de
energ´ıas comprendido entre 0-2 keV, que es el rango t´ıpico de energ´ıas de los electrones
AES analizados. De todos los electrones AES emitidos, so´lo los de las capas ato´micas ma´s
externas son capaces de salir de la muestra y medidos en el correspondiente espectro.
Adema´s, la energ´ıa cine´tica de estos electrones es conocida y propia de cada elemento
qu´ımico. Con frecuencia, los ana´lisis deben realizarse sobre muestras o superficies de las
que (1) no se pueden obtener ima´genes o ser analizadas por otras te´cnicas debido al taman˜o
pequen˜o de la muestra, (2) estar´ıa sujeta a dan˜os por un alto voltaje (> 10 kV) por haz
de electrones, o (3) puede obtener ima´genes so´lo bajo kV baja, y por lo tanto se produce
poca informacio´n de los rayos X.
El proceso de formacio´n de los electrones Auger consiste en lo siguiente. Primero la
muestra se bombardea con electrones acelerados a una determinada energ´ıa. Cuando estos
electrones llegan a la muestra, excitan los electrones de la misma. Estos electrones pasan
a un estado excitado del a´tomo. A continuacio´n el a´tomo se relaja, volviendo a su estado
fundamental. La energ´ıa sobrante da lugar o bien a un foto´n de RX o bien a un electro´n
secundario o electro´n Auger. Los fotones de RX dan informacio´n qu´ımica del cristal y
de su superficie (aunque ante esta u´ltima no son tan sensibles), mientras que los Auger
so´lo dan informacio´n qu´ımica de la superficie. Este es un proceso competitivo, es decir, o
bien se obtiene un electro´n Auger o bien un foto´n. Dependiendo del aparato de medida se
detectara´n unos u otros.
Los experimentos se realizaron en un sistema de ultra-alto vac´ıo (Pbase = 5 × 10−10
mbar) con una fuente de iones 807 Electron Gun Supply de la marca Fissons Instruments
y un espectro´metro Thermo Scientific VG100AX. La energ´ıa de excitacio´n con la que se
trabajo´ fue de 3 keV. La tasa de arrancado resultante fue de aproximadamente de 1 ML ·
min−1.
Las medidas se realizaron sobre las pel´ıculas delgadas del Cap´ıtulo 3. Se tomaron varios
espectros Auger hasta que se dejo´ de detectar sen˜al de Au en el espectro, asumie´ndose por
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tanto, que el ana´lisis se realizaba ya en la capa magne´tica. El tiempo total de arrancado
utilizado fue 20 minutos. La sen˜al de C presente corresponde a carbono proveniente de
la soldadura realizada para fijar la muestra al portamuestras del sistema. Este modo de
fijar la muestra para el ana´lisis en el sistema de Ultra-Alto Vac´ıo conlleva una ligera
contaminacio´n de la superficie. Se realiza mediante una soldadura por puntos, este tipo
de soldadura genera una chispa que puede producir contaminacio´n en la superficie. Estos
restos de C se eliminan fa´cilmente de la superficie calentando la muestra dentro del sistema,
de modo que el C se elimina de la superficie. Pero en este trabajo, para evitar que se
produjese difusio´n entre las capas crecidas, no se calento´ la muestra. El C fue eliminado
por bombardeo io´nico.
2.4.2 Espectroscop´ıa de rayos X por energ´ıa dispersiva
La te´cnica de espectroscop´ıa de rayos X por energ´ıa dispersiva (Energy-dispersive X-
ray spectroscopy, EDS, EDX, o XEDS) utiliza la emisio´n secundaria de radiacio´n de rayos
X que se genera al excitar una muestra con una fuente emisora de rayos X. La mayor´ıa de
los ensayos cualitativos son sencillos y los resultados se obtienen en cuestio´n de segundos
para todos los elementos ma´s pesados que el sodio. El principal inconveniente de la te´cnica
es la baja resolucio´n espectral (145-180 eV), que puede causar solapamientos de pico y por
tanto la dificultad en el ana´lisis. En este trabajo las pel´ıculas magne´ticas contienen tanto
Fe como Co, que tienen energ´ıas muy pro´ximas, por lo que se genera una superposicio´n
de sus espectros. Otro inconveniente de XEDS es la dificultad de analizar con precisio´n y
de manera rutinaria los elementos por debajo de nu´mero ato´mico 11. Esto genera que el
C y la presencia de o´xidos sea complejos de estudiar.
En este trabajo se utilizo´ un difracto´metro de rayos X de Oxford Instuments X-Max
del Centro de Microscop´ıa de la UCM para obtener la composicio´n qu´ımica de las pel´ıculas
delgadas.
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2.5 Te´cnicas de caracterizacio´n superficial y morfolo´gica
2.5.1 Microscop´ıa electro´nica de barrido
El microscopio electro´nico de barrido (Scanning Electron Microscope, SEM), permite
caracterizar las muestras a partir de las distintas sen˜ales generadas por su interaccio´n
con el haz de electrones. Para la caracterizacio´n morfolo´gica, se analizan los electrones
secundarios emitidos, mientras que para aplicar otras te´cnicas como catodoluminiscencia
y microana´lisis de rayos X, se registran los fotones. El estudio de la topograf´ıa se realiza
mediante los electrones secundarios (Secundary Electrons, SE) que son producto de la
interaccio´n inela´stica del haz de electrones con la muestra. Estos electrones son generados
con energ´ıas de unas decenas de eV en un volumen cercano al a´rea de impacto del haz de
electrones. Este dia´metro determina la resolucio´n espacial de la te´cnica. Esta resolucio´n
var´ıa entre varios nm y decenas de nm, dependiendo de las condiciones de observacio´n.
En este trabajo se ha utilizado un SEM de la empresa CRESTEC modelo CABL-
9500C, localizado en el ISOM-UPM, dentro de la Sala Blanca, por lo que las muestras
analizadas no salen de un ambiente de baja contaminacio´n antes de este ana´lisis
morfolo´gico.
El can˜o´n de electrones genera electrones que son acelerados con un potencial de 0.1-50
keV. En este caso se ha trabajado siempre a 50 KeV. El haz se concentra y se focaliza
a trave´s de unas lentes electromagne´ticas, y atraviesa aperturas de entre 50-500 nm de
dia´metro aproximadamente. Se pretende que el mayor nu´mero de electrones que salen del
filamento lleguen a la muestra para generar una sen˜al ma´s intensa, y que el dia´metro del
haz sea el mı´nimo posible para obtener una mayor resolucio´n espacial. El dia´metro mı´nimo
del haz con el que hemos trabajado es de 2 nm. La corriente de haz en este equipo va
desde 5 pA hasta 100 nA. Los electrones secundarios se detectan y se conducen mediante
una gu´ıa de luz al fotomultiplicador. La corriente de salida del fotomultiplicador se lleva
al monitor del SEM, donde se representa su valor para cada punto del a´rea barrida sobre
la muestra.
2.5.2 Microscop´ıa de fuerzas ato´micas
A comienzos de la de´cada de los ochenta, Binnig y Rohrer desarrollaron una nueva
te´cnica experimental para estudiar la estructura de superficies a escala ato´mica: el
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microscopio de efecto tu´nel (Scanning Tunnelling Microscope, STM), desarrollo que dio
origen a una serie de te´cnicas de microscop´ıa conocidas como microscop´ıas de campo
pro´ximo. El microscopio de fuerzas ato´micas (Atomic Force Microscope, AFM) pertenece
a esta familia.
El principio de funcionamiento del AFM se basa en el ana´lisis de las fuerzas de
interaccio´n entre la superficie de un material y una punta afilada de taman˜o nanome´trico
montada sobre un fleje denominado micropalanca (cantilever). De esta interaccio´n punta-
muestra se puede extraer informacio´n estructural, qu´ımica, electro´nica, magne´tica o
meca´nica de la superficie. Para cuantificar estas fuerzas, debe existir una magnitud
f´ısica que sea sensible a las interacciones y que permita detectar sus cambios con algu´n
tipo de dispositivo experimental. Los ejemplos ma´s corrientes de dicha magnitud son: la
deflexio´n de la micropalanca, la amplitud de vibracio´n de la micropalanca y la frecuencia
de resonancia de la micropalanca. La eleccio´n de esta magnitud determina el modo de
trabajo del AFM. Los modos ma´s extendidos son: modo contacto, modo no contacto,
modo contacto intermitente.
En este estudio se ha trabajado fundamentalmente en el modo de contacto intermitente
(tapping mode) al aire en el que la punta esta´ en contacto intermitente con la muestra.
El sistema experimental mide la variacio´n de la amplitud de oscilacio´n de la punta. Este
me´todo presenta las ventajas propias del modo de contacto (alta sensibilidad), pero a la vez
se evitan las fuerzas laterales y de friccio´n que aparecen en el AFM. De este modo produce
medidas muy estables y de alta resolucio´n y evita ima´genes artificiales. Su principal
desventaja es que el barrido es ma´s lento que en el resto de los modos. La caracterizacio´n
de la superficie se ha realizado con un AFM de la compan˜´ıa Nanotec controlado por
el sistema Dulcinea. Se han utilizado puntas de Si de la marca NANOSENSORS, tipo
PPA-NCHL-20, con una frecuencia de resonancia comprendida entre 204 - 497 KHz. El
software empleado para el ana´lisis de las ima´genes fue el paquete WSxM 113 desarrollado
por Nanotec. El equipo se encuentra situado en el laboratorio de F´ısica de Materiales de
la facultad de CC. F´ısicas de la UCM.
2.5.3 Microscop´ıa electro´nica de transmisio´n
La microscop´ıa electro´nica de transmisio´n (Transimission Electron Microscope, TEM),
es una te´cnica que aporta informacio´n acerca de la estructura cristalina a partir de
electrones que atraviesan una muestra delgada. El haz de electrones es emitido por una
fuente termoio´nica, generalmente un alambre de tungsteno calentado ele´ctricamente por
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altas tensiones en una atmo´sfera de ultra-alto vac´ıo. El haz a continuacio´n pasa a trave´s
de una serie de lentes electromagne´ticas para focalizarlo. Cuando el haz pasa a trave´s de
la muestra, la difraccio´n de cristal por la muestra hace que una parte del haz incidente
se disperse aleja´ndose de la normal y otra parte sea absorbida por la muestra. El haz
transmitido y atenuado se hace pasar a continuacio´n a trave´s de otra serie de lentes,
conocidas como lentes de proyeccio´n, cuya intensidad determina la magnificacio´n final.
Esta u´ltima imagen se observa directamente en una pantalla recubierta de fo´sforo. La
resolucio´n final depende de la longitud de onda que, a su vez, es una funcio´n de la tensio´n
de aceleracio´n.
En este trabajo, se ha utilizado el microscopio Jeol JEM-3000 fx 300kv, situado en el
Centro de Microscop´ıa de la UCM. La resolucio´n entre puntos alcanzable combinado con
un giro de la muestra de ± 25o confieren a este microscopio excelentes caracter´ısticas para
trabajos de alta resolucio´n. La resolucio´n entre puntos es de 0.17 nm en modo TEM y
0.14 nm en modo STEM. Desde el punto de vista anal´ıtico tiene acoplados un detector
de XEDS y un espectro´metro ENFINA. La utilizacio´n conjunta de estos espectro´metros
junto con la unidad de STEM y los detectores de campo oscuro asociados, permiten llevar
a cabo una caracterizacio´n qu´ımica a nivel ato´mico. El voltaje de aceleracio´n es de 300
kV. El can˜o´n de electrones de emisio´n de campo es de tipo Schottky. Posee una ca´mara
CCD multibarrido (1k × 1k) para la adquisicio´n digital de las ima´genes. El sistema usado
para el microana´lisis es XEDS (OXFORD INCA).
La preparacio´n de muestras para TEM es un aspecto muy delicado de la te´cnica.
Generalmente con preparaciones cristalinas, las muestras se dispersan en una pel´ıcula fina
de carbono soportada sobre una rejilla de 3 mm de Cu. Este procedimiento ha sido usado
para el ana´lisis de nanocintas dispersas en un medio l´ıquido.
2.6 Te´cnicas de caracterizacio´n magne´tica
2.6.1 Magnetrometr´ıa de Muestra Vibrante
La magnetometr´ıa de muestra vibrante (Vibrating Sample Magnetometer, VSM) es
una te´cnica utilizada para medir el momento magne´tico de una muestra. Fue desarrollada
a finales de los an˜os 50.114 El principio de funcionamiento del VSM es la Ley Induccio´n
de Faraday, la cual nos dice que un campo magne´tico variable genera a su vez un campo
ele´ctrico. Este campo ele´ctrico puede ser medido y proporciona informacio´n acerca del
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campo magne´tico. El principio de esta magnetometr´ıa es medir la fuerza electromotriz
inducida por una muestra ferromagne´tica cuando esta´ vibrando a una frecuencia constante,
bajo la presencia de un campo magne´tico esta´tico y uniforme (H) creado entre los polos
de un electroima´n. La muestra es sometida a una oscilacio´n armo´nica u´nicamente en el eje
vertical, perpendicular al campo magne´tico generado por el electroima´n.
El equipo utilizado en este trabajo ha sido Lake Shore 7304. Posee una sensibilidad de
5×10−6 emu y permite aplicar un campo magne´tico de 1.45 T. La precisio´n con la que el
sistema es capaz de estabilizar el campo es de 0.1 Oe. La muestra gira solidaria al cabezal
VSM, el cual puede girar 360o permitiendo el estudio de anisotrop´ıas magne´ticas en el
plano de la muestra. Las medidas se han realizado a temperatura ambiente. El equipo se
encuentra situado en el ISOM-UPM, fuera de la sala blanca.
2.6.2 Efecto Kerr magneto-o´ptico
El Efecto Kerr magneto-o´ptico (magneto-optic Kerr effect, MOKE) estudia el cambio
de los estados de polarizacio´n de la luz cuando se refleja en un material magne´tico.115
De esta manera, la luz linealmente polarizada experimenta una rotacio´n del plano de
polarizacio´n (rotacio´n Kerr) y se produce una diferencia de fase entre las componentes de
campo ele´ctrico perpendicular y paralelo al plano de la luz incidente. En las medidas Kerr
rara vez se obtiene un valor absoluto para la magnetizacio´n. T´ıpicamente, los ciclos de
histe´resis son normalizados a la unidad en saturacio´n. La te´cnica se utiliza para medir los
ciclos de histe´resis magne´tica donde otras te´cnicas tales como el SQUID no son adecuadas.
Existen tres configuraciones diferentes debido a las diferentes direcciones de magne-
tizacio´n con respecto al plano de la luz incidente. En la configuracio´n Kerr polar, la
magnetizacio´n (M) esta´ orientada perpendicularmente a la superficie de la muestra. En el
caso de efecto Kerr longitudinal, la imanacio´n es paralela a la superficie de la muestra y al
plano de incidencia. En la configuracio´n transversal, la imanacio´n se encuentra paralela a
la superficie de la muestra y perpendicular al plano de incidencia. Cualquiera de estas geo-
metr´ıas podr´ıan ser adecuadas para la te´cnica de MOKE en modo difraccio´n (D-MOKE).
Sin embargo, las geometr´ıas polares y longitudinales dependen de al menos dos coeficientes
de Fresnel mientras que la te´cnica MOKE en configuracio´n transversal depende so´lo de
uno, por lo que la interpretacio´n de los datos se simplifica en gran medida. Por esta razo´n,
todos los datos han sido registrados en la configuracio´n MOKE transversal.
Las propiedades magne´ticas se midieron en un sistema MOKE en el modo de difraccio´n.
El efecto Kerr magneto-o´ptico en el modo difraccio´n es una te´cnica no destructiva para
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Figura 2.3. Esquema de los componentes o´pticos con respecto la muestra y al
electroima´n en la configuracio´n de trabajo para realizar medidas Kerr en el Instituto
de Cera´mica y Vidrio, CSIC.
la investigacio´n de los procesos de magnetizacio´n en series ordenadas de nanoestructuras
magne´ticas de taman˜o nanome´trico.116 Esta te´cnica tiene la ventaja de que el patro´n de
difraccio´n creado recoge la informacio´n magne´tica de la nanoestructura u´nicamente, sin la
contribucio´n del sustrato. En la figura 2.3 se muestra la configuracio´n del sistema o´ptico
usado en este trabajo.
Las propiedades magne´ticas fueron medidas en dos sistemas magneto-o´pticos integra-
dos de Efecto Kerr (MOKE) en el Instituto de Cera´mica y Vidrio del CSIC y en la Facultad
de CC. F´ısicas de la UCM. El valor del campo coercitivo en todas las muestras estudiadas
en este cap´ıtulo fue extra´ıdo de ciclos de histe´resis realizados a temperatura ambiente.
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2.7 Para´metros de las simulaciones micromagne´ticas
Las simulaciones micromagne´ticas fueron realizadas con el simulador LLG Micro-
magnetics.117 Se trata de una herramienta de simulacio´n en 3 dimensiones completa con
gra´ficos integrados que resuelve las ecuaciones de Landau-Liftshitz-Gilbert-Langevin. Con
el simulador LLG se puede caracterizar la estructura y la dina´mica micromagne´tica en las
pel´ıculas, en las superficies y en los dispositivos y materiales. Mediante el uso de condicio-
nes de contorno perio´dicas, permite realizar estudios de los procesos de magnetizacio´n en
grandes conjuntos de elementos magne´ticos.44,45
La geometr´ıa simulada fue la de una nanocinta de longitud l, anchura w y espesor t.
Aunque se realizaron simulaciones en funcio´n de todos los para´metros, las dimensiones base
para estas estructuras fueron las siguientes: l = 1000 nm, w = 100 nm y t = 20 nm. Estos
valores de l y w corresponden a los generados por la litograf´ıa por haz de electrones;
mientras que el valor de t corresponde al espesor depositado mediante pulverizacio´n
cato´dica. De esta forma (1000 × 100 × 20) nm hace referencia a la nanoestructura ma´s
repetida en los experimentos. Las estructuras simuladas en este trabajo se resumen en la
figura 2.4.
Los efectos de la anisotrop´ıa cristalina se encontraron muy pequen˜os comparados con
la anisotrop´ıa de forma. Esta afirmacio´n se argumentara´ en las secciones siguientes. Por
consiguiente, a menos que se indique espec´ıficamente, no se ha considerado ningu´n tipo de
anisotrop´ıa cristalina en los procesos simulados.
La imanacio´n de saturacio´n con la que se trabajo´ fue: Ms = 1900 emu/cm
3. La
constante de canje utilizada fue: Aex = 3.5×10−6 erg/cm. Esta constante de canje utilizada
es mucho mayor que la correspondiente al Fe puro118 y fue obtenida por F. Schreiber y Z.
Frait en 1996 en un estudio de dispersio´n de la luz.119 Con este valor de la constante de
canje se calculo´ el valor de la longitud de canje. Este para´metro proporciona informacio´n
de las dimensiones adecuadas de la celda base utilizada en las simulaciones. El taman˜o de
esta celda no debe superar la longitud de canje magnetosta´tica que viene dada por:
lex =
√
2 ·Aex
µ0 ·M2s
(2.3)
donde µ0 es la permeabilidad magne´tica. Con este taman˜o de celda se evita infravalorar
el caje que, de otro modo, llevar´ıa consigo la posible aparicio´n de giros abruptos en la
imanacio´n.
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Figura 2.4. Figura en la que se muestran cada una de las situaciones simuladas en
el trabajo. Nanocinta aislada formada: (a) por una u´nica capa magne´tica, monocapa
aislada y (c) por dos capas magne´ticas separadas por una capa no-magne´tica, bicapa
aislada. Series ordenadas en 2-D de nanocintas formadas: (b) por solo una capa y (d)
por dos capas. La flecha roja en cada uno de los paneles indica la direccio´n del campo
magne´tico aplicado a lo largo del eje de fa´cil imanacio´n. Mientras que la flecha verde
representa la direccio´n del campo magne´tico externo aplicado en la direccio´n dif´ıcil.
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La longitud de canje magnetocristalina (l0) es la otra magnitud f´ısica que hay que tener
en cuenta a la hora de definir la celda unidad en las simulaciones micromagne´ticas. Esta
longitud caracter´ıstica procede de un balance entre el efecto del canje y el de la anisotrop´ıa
y tampoco debe ser superada por el taman˜o de la celda base en la simulacio´n. La longitud
viene dada por la expresio´n:
l0 =
√
Aex
K
(2.4)
A la hora de estimar el valor de l0 se ha considerado que la anisotrop´ıa cristalina para
el FeCo es: Kcub = 2.2 ×105 erg/cm3 .120 Por tanto, con la constante de canje utilizada
en este trabajo, Aex = 3.5 ×10−6 erg/cm, se obtiene que l0 es aproximadamente 40 nm.
Esta longitud es ma´s grande que lex, por lo que se toma esta u´ltima como valor ma´ximo
para la celda unidad. As´ı, las dimensiones de la celda en cada capa de las nanoestructuras
simuladas fue definida como: 4 nm × 4 nm × t. A lo largo del eje z, se considera una u´nica
celda para los ca´lculos de cada capa estudiada, de tal forma que si el estudio trata sobre
las nanocintas constituidas por dos capas magne´ticas con un separador no magne´tico, las
celdas a lo largo del eje z sera´n de tres: una para la capa no magne´tica y otras dos para
cada una de las capas magne´ticas. Con esta aproximacio´n se asume que los cambios en la
imanacio´n a lo largo del eje z son muy pequen˜os y, en consecuencia, despreciables para los
espesores con los que se trabaja. Finalmente, el criterio de convergencia (el cambio ma´s
grande producido en los cosenos directores de entre todas las celdas) fue tomado como
2 × 10−4. Se considera como eje fa´cil el eje x, mientras que el eje y corresponde al eje
dif´ıcil.
Todos los ca´lculos se han realizado teniendo en cuenta una pequen˜a desviacio´n (0.57 o)
en el campo aplicado respecto de los ejes x o y en funcio´n del estudio que se estuviese
llevando a cabo (respecto del eje x si se estudiaba la imanacio´n en el eje fa´cil o del eje y
si se estudiaba la imanacio´n en el eje de dif´ıcil imanacio´n). El motivo de esta desviacio´n
del campo magne´tico aplicado, introducida voluntariamente, es hacer las simulaciones
ma´s cercanas a la situacio´n real del experimento. En los estudios experimentales resulta
complicado alinear el campo magne´tico aplicado con total precisio´n. Por otro lado, se
observo´ que esta desviacio´n acelera la convergencia, reduciendo el tiempo de ca´lculo.121
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2.8 Sumario
En resumen, se han utilizado mu´ltiples te´cnicas experimentales para el procesado, la
fabricacio´n y la caracterizacio´n de los materiales estudiados en este trabajo:
• Pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n,
• Litograf´ıa o´ptica,
• Litograf´ıa electro´nica y procesado,
• Difraccio´n y absorcio´n de Rayos X,
• Espectroscop´ıa Auger (AES),
• Espectroscop´ıa de rayos X por energ´ıa dispersiva (XEDS),
• Microscop´ıa electro´nica de barrido (SEM),
• Microscop´ıa de fuerzas ato´micas (AFM),
• Microscop´ıa electro´nica de transmisio´n (TEM),
• Magnetrometr´ıa de muestra vibrante (VSM),
• Efecto Kerr magneto-o´ptico (MOKE),
• Simulacio´n micromagne´tica.
Algunas de ellas se han utilizado en el modo de trabajo esta´ndar (VSM, AFM,
Rayos-X...). Mientras que otras, han sido completamente nuevas y han necesitado de un
proceso de desarrollo en su aplicacio´n (como la suspensio´n de las nanocintas magne´ticas
litografiadas en un cultivo biolo´gico). Todas estas te´cnicas relacionadas con la fabricacio´n
y caracterizacio´n han sido llevadas a cabo tanto en el ISOM-UPM como en los laboratorios
del Departamento de F´ısica de Materiales de la UCM. Adema´s, se ha realizado un
experimento de absorcio´n de Rayos X en una unidad e Grandes Instalaciones Europeas
(European Synchrotron Radiation Facility, ESRF).
Cap´ıtulo 3
Estudio de las propiedades
magne´ticas en pel´ıculas delgadas
de FeCo
En este cap´ıtulo se exploran los resultados obteni-
dos al utilizar fuentes pulsadas en el crecimiento de
pel´ıculas delgadas de una aleacio´n de FeCo mediante
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n. Se demuestra
que el uso de diferentes condiciones de crecimien-
to induce cambios en la distancia ato´mica de la es-
tructura cu´bica centrada en el cuerpo del FeCo. Es-
tos cambios a nivel ato´mico son los responsables de
las variaciones en magnitudes tales como el campo
coercitivo y la direccio´n del eje de fa´cil imanacio´n.
De esta forma se pueden controlar las propiedades
magne´ticas cambiando la fuente de potencia en el
crecimiento de las pel´ıculas delgadas.
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En este cap´ıtulo se estudian las propiedades magne´ticas de pel´ıculas delgadas con un
espesor de 20 nm de FeCo crecidas mediante pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n. La
estructura crecida y analizada se muestra en la figura 3.1. La capa inferior de Au (5 nm)
se crecio´ para favorecer una baja coercitividad66 y la capa superior de Au (5 nm) fue
depositada para minimizar el efecto de la oxidacio´n.
La figura 3.2 ofrece un diagrama, a modo de resumen, de los para´metros experimentales
utilizados para el crecimiento de las muestras. A lo largo de este cap´ıtulo se analizara´ de
forma sistema´tica co´mo influyen estos para´metros de crecimiento en las propiedades
magne´ticas de las pel´ıculas delgadas de FeCo.
Si (100)
4 mm
5 m
m
Au (5nm)
Au (5nm)
FeCo (20nm)
3 mm
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m
→Eje
 la
rgo
Figura 3.1. Esquema de la heteroestructura crecida por pulverizacio´n cato´dica por
magnetro´n en una campana de alto vac´ıo. La heteroestructura se deposita sobre un
sustrato de Si(100) de forma secuencial in situ sin romper el vac´ıo del sistema.
Parámetros experimentales de crecimiento
por pulverización catódica por magnetrón
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Figura 3.2. Resumen de los para´metros de crecimiento que han sido utilizados para
el estudio de pel´ıculas delgadas de FeCo: la presio´n de Ar en la campana durante el
crecimiento (PAr), el flujo de entrada de Ar en la campana (FAr), el tipo de fuente
de potencia (continua, DC, o pulsada, PDC) y la potencia (20 W, 40 W, 80 W).
El crecimiento de las muestras en la campana de alto vac´ıo depende de: (i) la presio´n
de Ar durante el crecimiento (PAr), (ii) el flujo de entrada de Ar en la campana (FAr),
(iii) el tipo de fuente y (iv) la potencia. Como se puede ver en el diagrama de la figura 3.2,
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han sido examinadas dos situaciones diferentes: bajas presiones y bajo flujo de entrada de
Ar frente a altas presiones y alto flujo de entrada de Ar. Tambie´n se ha modificado el tipo
de fuente de potencia, centrando el trabajo en las diferencias entre una fuente de potencia
continua (DC) y otra fuente que aplica la potencia mediante pulsos (PDC). Tambie´n se
han crecido muestras a varias potencias (20 W, 40 W, 80 W). Como consecuencia de ello
se han obtenido doce muestras distintas que abarcan un amplio rango de condiciones de
crecimiento y que han servido para relacionar las propiedades magne´ticas de pel´ıculas
delgadas de FeCo con su estructura y su composicio´n. Para cada combinacio´n de tipo de
fuente y valor de la potencia aplicada se fabricaron y analizaron tres muestras distintas,
para confirmar la reproducibilidad de las medidas.
3.1 Alta presio´n y alto flujo de entrada de Ar.
En este trabajo se han crecido pel´ıculas delgadas de FeCo utilizando altas presiones
de Ar y un alto flujo de entrada de este gas en el sistema (parte derecha del diagrama
de la figura 3.2). La presencia de un nu´mero de a´tomos de Ar elevado y un alto flujo de
entrada modifica las tasas de crecimiento al aumentar la dispersio´n (scattering) de estos
a´tomos durante el crecimiento.122
Se ha trabajado con tres valores diferentes de potencia (20 W, 40 W y 80 W) con
los que se han obtenido las muestras 20W-DC, 40W-DC, 80W-DC, 20W-PDC, 40W-PDC
y 80W-PDC. Las tres primeras fueron crecidas con fuente de potencia continua (DC) y
las tres u´ltimas con fuente de potencia pulsada (PDC). En primer lugar se analizara´n las
propiedades magne´ticas de estas muestras, que sera´n interpretadas a trave´s del estudio de
estructura, morfolog´ıa y composicio´n.
3.1.1 Propiedades magne´ticas
Para analizar las propiedades magne´ticas de cada pel´ıcula delgada de FeCo se han
realizado medidas magneto-o´pticas de efecto Kerr a temperatura ambiente. Se ha analizado
la respuesta de cada pel´ıcula delgada al aplicar un campo magne´tico externo. La imanacio´n
ha sido medida a diferentes a´ngulos (Φ). Este a´ngulo (Φ) se define como la desviacio´n del
campo magne´tico externo aplicado respecto del eje largo de la muestra definido sobre el
plano de la muestra, tal y como se detalla en la figura 3.3(a). En esta figura se representan
los campos coercitivos (Hc) de las muestras crecidas con ambas fuentes de potencia a 20
W, 40 W y 80 W respectivamente. La relacio´n entre campo coercitivo y la direccio´n del
campo magne´tico externo aplicado se representa en un diagrama polar para facilitar la
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interpretacio´n de resultados. Se ha elegido como 0o el eje largo de la muestra, definido en
la figura 3.1.
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Figura 3.3. Representacio´n en polares del campo coercitivo de las muestras crecidas
con una fuente DC y PDC en funcio´n de la direccio´n del campo magne´tico externo para
una potencia de (b) 20 W (c) 40 W (d) 80 W. (e) Ciclo de histe´resis correspondiente a
la muestra 80W-PDC cuando el campo magne´tico aplicado y el eje largo de la muestra
forman un a´ngulo de 90o (punto rojo del panel (d)). En (a) se ha dibujado el esquema
que define el a´ngulo Φ.
Al analizar los resultados de la figura 3.3 la primera conclusio´n que se observa es una
no variacio´n en los valores del campo coercitivo en funcio´n del a´ngulo. La forma del ciclo
de histe´resis no cambia al variar la direccio´n del campo magne´tico aplicado. No existe por
tanto anisotrop´ıa cristalina en ninguna direccio´n. En el panel (e) se ha representado el
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ciclo de histe´resis de la muestra 80W-PDC para el a´ngulo Φ = 90o. La forma del ciclo de
histe´resis no es propia de un eje ni de fa´cil ni de dif´ıcil imanacio´n.
Estas muestras iso´tropas poseen unos valores de campo coercitivo ma´s altos que los
obtenidos para la aleacio´n en material masivo.123 El uso de potencias bajas favorece que
el valor de campo coercitivo sea menor. Los valores de campo coercitivo var´ıan entre 280
Oe y 320 Oe. Sin embargo, esta variacio´n en el campo coercitivo (∆Hc= 40 Oe) entre usar
una potencia de crecimiento baja de 20 W o una alta de 80 W es de menos del 15 %. Si
se compara el tipo de fuente de crecimiento usada para una potencia fija no se observan
diferencias apreciables (variaciones < 2 %) entre usar la fuente DC o la fuente PDC. El
tipo de fuente de crecimiento, bajo estas condiciones de presio´n y flujo, no es un para´metro
que modifique las propiedades magne´ticas de la pel´ıcula delgada de FeCo. Este resultado
podr´ıa explicarse debido a que la alta presio´n de Ar en la campana de crecimiento provoca
que los a´tomos de Fe y Co lleguen al sustrato termalizados, es decir, despue´s de mu´ltiples
colisiones, de manera que el efecto de la potencia de crecimiento no es demasiado relevante.
3.1.2 Estudio estructural.
Dado que el comportamiento magne´tico es similar en todas las muestras crecidas bajo
estas condiciones de presio´n y flujo, so´lo se han seleccionado algunas muestras para su
caracterizacio´n para el estudio estructural. En particular, se han elegido las muestras que
presentan mayor diferencia en los valores de campo coercitivo (20W-PDC y 80W-DC). La
estructura cristalina se ha obtenido por difraccio´n de rayos-X (X-ray diffraction, XRD).
Los detalles experimentales de las medidas pueden encontrarse en el Cap´ıtulo 2.
La figura 3.4 muestra los espectros de difraccio´n para ambas muestras. Se representa
la posicio´n de los ma´ximos de difraccio´n de ambas estructuras ideales con l´ıneas verticales
discontinuas. Las medidas se realizaron en incidencia rasante debido al bajo espesor de las
pel´ıculas magne´ticas y por tanto no se han podido obtener conclusiones sobre la textura
a partir de las intensidades relativas. Los dos espectros muestran los mismos ma´ximos de
difraccio´n que corresponden con la estructura bcc del FeCo. El grupo cristalino de esta
estructura es Pm-3m. Sin embargo, existe un ma´ximo de difraccio´n (representado en una
l´ınea verde vertical y discontinua) que corresponde a la estructura cu´bica centrada en las
caras (fcc) del Co meta´lico puro. El grupo cristalino que define esta estructura es el Fm-
3m. As´ı, podemos decir que bajo las condiciones de crecimiento de alta presio´n y alto flujo
de Ar, la estructura de las pel´ıculas delgadas esta´ formada por una matriz de FeCo cu´bica
y agregados de Co meta´lico, tambie´n con estructura cu´bica, posiblemente inducida por la
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Figura 3.4. Diagramas de Difraccio´n de Rayos-X de dos de las seis muestras crecidas
a alta presio´n y alto flujo de entrada de Ar (20W-PDC y 80W-DC). En ambas
muestras se observan tres ma´ximos de difraccio´n (marcados con l´ınea discontinua
negra) correspondientes a la estructura cu´bica centrada en el interior (bcc) del FeCo,
mientras que la l´ınea discontinua verde hace referencia al ma´ximo de difraccio´n de la
estructura cu´bica centrada en las caras (fcc) del Co.
Ana´lisis FWHM
Muestra
Taman˜o de grano
(nm)
20W-DC 13.7± 1.5
40W-DC 14.6± 1.8
80W-DC 13.6± 2.0
20W-PDC 14.5± 1.1
40W-PDC 14.5± 1.7
80W-PDC 16.6± 2.3
Tabla 3.1. Taman˜o de grano de los nanocristales que forman las pel´ıculas de FeCo
policristalinas.
matriz de FeCo que esta´ presente. No se observan desplazamientos respecto a la posicio´n
ideal de la estructura, por lo que no existen distorsiones o tensiones. De este ana´lisis se
extrae que bajo estas condiciones de crecimiento, la potencia o el tipo de fuente no son
para´metros que produzcan cambios significativos en la estructura cristalina.
A trave´s de los diagramas de difraccio´n de Rayos-X se obtuvo una estimacio´n de los
taman˜os de grano de los nanocristales que forman la pel´ıculas de FeCo. La tabla 3.1
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Ana´lisis de la composicio´n para las muestras de FeCo
Muestra Fe ( % en peso) Co ( % en peso)
20W-DC 53.7± 2.8 46.3± 2.6
40W-DC 55.1± 2.3 44.9± 2.4
80W-DC 53.1± 2.7 46.9± 2.3
20W-PDC 52.6± 2.1 447.4± 2.4
40W-PDC 54.6± 2.0 45.4± 2.5
80W-PDC 52.9± 2.1 47.1± 1.8
Tabla 3.2. Composicio´n qu´ımica de las muestras crecidas, en condiciones de alta
presio´n y alto flujo de Ar, bajo los dos tipos de fuentes (PDC y DC) y con los valores
de potencia: 20 W 40 W y 80 W. Este ana´lisis se ha realizado mediante EDXS. El
ana´lisis muestra que la composicio´n en todas las muestras es de Fe53Co47.
muestra los resultados para todas las muestras crecidas en esta seccio´n. Se ha estimado
el taman˜o de grano a trave´s del ana´lisis del ancho del ma´ximo de difraccio´n a media
altura (FWHM ), detallado en el cap´ıtulo de Te´cnicas Experimentales. Se observa que
para una presio´n de Ar de 40 mTorr los seis valores de taman˜o de grano no var´ıan de
forma significativa. Los taman˜os de grano de todas muestras crecidas en estas condiciones
se encuentran entre los 13 nm y los 16 nm. Este resultado confirma la homogeneidad que
existe entre estas seis muestras.
Tambie´n se llevo´ a cabo un ana´lisis de la composicio´n qu´ımica. Se realizaron medidas de
espectroscop´ıa de rayos X por energ´ıa dispersada (Energy-dispersive X-ray spectroscopy,
EDXS) para determinar la composicio´n detallada de las pel´ıculas delgadas crecidas de
FeCo. El error experimental de esta te´cnica en este tipo de muestras con espesores tan
finos (20 nm) es significativo. Para minimizar el error, se midieron seis espectros para
cada muestra en diferentes a´reas de la misma, obteniendo la composicio´n como la media
ponderada de las seis medidas. Los resultados de estas medidas se presentan en la tabla 3.2.
De este ana´lisis se obtuvo que la composicio´n de todas las muestras es Fe53Co47.
Otro aspecto relevante en la influencia de las propiedades magne´ticas es la rugosidad
que presenta la superficie de cada una de las muestras. En principio, la te´cnica de
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n genera rugosidades bajas, pero en determinadas
ocasiones esto puede no ser as´ı. Una alta rugosidad en pel´ıculas magne´ticas con espesores
bajos (del orden de los nano´metros) genera efectos magne´ticos como el ilustrado en la
figura 3.5. La irregularidad de la superficie puede generar zonas donde la imanacio´n se
orienta en una determinada posicio´n y este hecho puede hacer variar las propiedades
magne´ticas de dichas capas. Adema´s, cuando se realizan heteroestructuras constituidas
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por varias capas magne´ticas separadas por un material no-magne´tico (panel b) de
varios nano´metros de espesor, la rugosidad puede generar una interaccio´n entre las
capas magne´ticas denominado acoplamiento de piel de naranja (orange peel coupling).124
En aquellos lugares de la muestra donde la rugosidad es del orden del espesor de la
pel´ıcula continua crecida se pueden producir polos magne´ticos que afectan las propiedades
magne´ticas de la estructura.125,126
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Figura 3.5. (a) Ilustracio´n del efecto producido por la rugosidad en una u´nica
pel´ıculas magne´tica. (b) Acoplamiento de piel de naranja (orange peel coupling)
producido entre dos pel´ıculas delgadas de material magne´tico con alta rugosidad
denominado.
La caracterizacio´n de la superficie de cada una de las muestras fue realizada utilizando
un Microscopio de Fuerzas Ato´micas (Atomic Force Microscopy, AFM) en modo contacto
intermitente (tapping mode).
La figura 3.6 muestra los resultados obtenidos mediante el AFM para la muestra 80W-
PDC. Se ha representado el ana´lisis de una u´nica muestra como ejemplo, ya que todas
ellas presentan valores de rugosidad similares. Se analizaron varias zonas de la superficie de
cada muestra, realizando un ana´lisis detallado de rugosidad en cada una de ellas. El valor
cuadra´tico medio de rugosidad obtenido fue de 0.14 nm, el valor de rugosidad (aritme´tico)
fue de 0.11 nm y la altura media fue de 0.46 nm. La variacio´n entre estos valores de
rugosidad de las muestras es inferior al 4 %. La imagen de la superficie refleja las mismas
caracter´ısticas en todas las muestras.
El ana´lisis estructural indica que las pel´ıculas son continuas, cohesionadas y
homoge´neas. Del estudio morfolo´gico y estructural se concluye que todas ellas presentan
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caracter´ısticas muy similares. Este resultado esta´ acorde con los datos obtenidos al analizar
las propiedades magne´ticas de todas las pel´ıculas delgadas de FeCo.
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Figura 3.6. Ana´lisis superficial de la muestra 80W-PDC crecida a altas presiones
de Ar y un alto flujo de entrada de este gas. El taman˜o de la imagen de topograf´ıa
es de 1 µm × 1 µm. En el panel de la derecha se muestra el perfil topogra´fico de una
l´ınea de la superficie escaneada marcada en la imagen de la izquierda en l´ınea negra.
3.2 Baja presio´n y bajo flujo de entrada de Ar.
Esta seccio´n se centra en analizar la influencia del tipo de fuente de potencia a bajas
presiones de Ar y bajo flujo de entrada de dicho gas durante el crecimiento (parte izquierda
del diagrama de la figura 3.2). Se han seleccionado seis muestras, tres crecidas mediante
la fuente de potencia DC y tres con la fuente PDC. Para cada tipo de fuente se usaron
tres valores diferentes de potencia (20 W, 40 W y 80 W). Dependiendo de las condiciones
de crecimiento, las muestras fueron nombradas como 20W-DC, 40W-DC, 80W-DC, 20W-
PDC, 40W-PDC y 80W-PDC. En primer lugar se realiza un ana´lisis de las propiedades
magne´ticas de cada muestra. Estas propiedades sera´n interpretadas a trave´s del estudio
estructural, morfolo´gico y de composicio´n de cada una.
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3.2.1 Propiedades magne´ticas.
Al igual que se hizo con las muestras crecidas con alta presio´n y alto flujo de entrada
de Ar, en primer lugar se analizan sus propiedades magne´ticas. Para ello se han realizado
medidas magneto-o´pticas de efecto Kerr a temperatura ambiente y a presio´n atmosfe´rica.
En la figura 3.7 se representan los valores de campo coercitivo (Hc) de cada muestra en
funcio´n del a´ngulo (Φ) que forma el eje largo de la muestra con el campo magne´tico externo
aplicado. Las muestras crecidas con la fuente DC se representan en el panel (b) mientras
que las crecidas con la fuente PDC aparecen en el panel (c). En todas ellas, los valores del
campo coercitivo var´ıan en funcio´n de la direccio´n del campo magne´tico aplicado. Esta
anisotrop´ıa en los valores de Hc, depende a su vez del valor de potencia utilizado y del
tipo de fuente utilizada. Las pel´ıculas delgadas de FeCo crecidas con la fuente DC tienen
un valor promedio de Hc que es proporcional al valor de potencia utilizado durante el
crecimiento, como se observa en la figura 3.7(b). Esta relacio´n proporcional entre campo
coercitivo y potencia de crecimiento no es evidente cuando la fuente usada es la fuente
PDC. En la figura 3.7(c), se observa co´mo los valores del campo coercitivo de las tres
muestras var´ıan entre 0 - 10 Oe para cualquier direccio´n del campo magne´tico aplicado,
mientras que en la figura 3.7 (b) estas variaciones son entre 0 - 100 Oe. Ya que el u´nico
para´metro experimental que se var´ıa es el tipo de fuente, todo indica que el tiempo de
descarga que tiene lugar al crecer la muestra con la fuente PDC favorece esta homogeneidad
en los valores de Hc. Si se comparan los valores de Hc de una muestra crecida a una potencia
cualquiera con su homo´loga crecida con la fuente PDC se observa co´mo los resultados son
mayores en las muestras crecidas con la fuente DC. Bajo estas condiciones de presio´n y
flujo, la potencia de crecimiento s´ı es un para´metro importante, variando en ma´s del 80 %
los valores del campo coercitivo para las muestras crecidas con la fuente DC.
En te´rminos generales, los valores del campo coercitivo en las muestras crecidas por
PDC son menores que las correspondientes muestras crecidas por DC, tanto a bajas como
a altas potencias de crecimiento. Estas diferencias son ma´s acusadas cuando la potencia
de la fuente usada durante el crecimiento de la pel´ıcula delgada se incrementa. Todas las
muestras son anisotro´picas y fuertemente dependientes de la potencia utilizada para el
crecimiento.55
En la figura 3.8 se presenta el campo coercitivo de las seis muestras y su dependencia
con el a´ngulo entre el campo magne´tico aplicado y el eje largo de la muestra en un
diagrama polar. En las muestras crecidas a potencias bajas (20 W) se observa una direccio´n
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Figura 3.7. (a) A´ngulo Φ definido sobre la superficie de la muestra entre el eje
largo de esta y la direccio´n del campo magne´tico aplicado. Dependencia del campo
coercitivo, extra´ıdo de los ciclos de histe´resis, frente al a´ngulo Φ para muestras crecidas
para tres valores de potencia diferentes: 20W, 40W y 80W con (b) fuente de potencia
continua (DC) y (c) fuente de potencia pulsada (PDC).
preferente (en torno a ∼ 90o - 135o) en la cual los valores de campo coercitivo son mayores
que en el resto de los a´ngulos. Esta direccio´n coincide con la del campo magne´tico inducido
por los magnetrones del sistema de vac´ıo y sen˜alado en el panel (a) de la figura 3.8. Este
campo inducido durante el crecimiento es por tanto lo suficientemente grande como para
influir en las propiedades magne´ticas de las pel´ıculas delgadas de FeCo. Perpendiculares a
esta direccio´n (eje fa´cil) se encuentran otros ma´ximos locales de campo coercitivo que son
menores que los obtenidos en el eje fa´cil para ambas muestras (20W-DC y 20W-PDC).
Todas las muestras, independientemente de la potencia aplicada, exhiben este ma´ximo
local del campo coercitivo en el eje dif´ıcil. Su presencia puede estar asociada al giro de la
imanacio´n en distintos sentidos de diferentes zonas del material despue´s de su saturacio´n
en el eje dif´ıcil.64 Este ma´ximo local tiene una anchura menor para 20 W de potencia
que para 80 W independientemente del tipo de fuente utilizada. Adema´s, si se analizan
las diferencias entre las fuentes DC y PDC, esta anchura del ma´ximo local es mayor si se
utiliza la fuente DC. Este comportamiento tambie´n ha sido encontrado por otros autores
en otro tipo de sustratos.65
La mayor diferencia entre la fuente DC y la fuente PDC se encuentra en el caso de las
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Figura 3.8. (a) Orientacio´n del campo magne´tico inducido por los magnetrones en
el interior de la campana de alto vac´ıo. Gra´fica en coordenadas polares del campo
coercitivo en funcio´n de a´ngulo Φ donde se comparan las muestras crecidas con DC
y PDC para una potencia de (b) 20 W, (c) 40 W y (d) 80 W.
muestras crecidas con la mayor potencia (80 W). Los valores de campo coercitivo difieren
casi un orden de magnitud entre la muestra crecida con la fuente DC y la crecida con la
fuente PDC. En este caso la orientacio´n del eje fa´cil cambia de Φ ∼ 135o (en las muestras
ma´s blandas mostradas en la figura 3.8(b)), a Φ ∼ 0o (en las muestras ma´s duras mostradas
en la figura 3.8(d)). La muestra 80W-DC presenta una alineacio´n con el eje largo de las
muestras.
Las muestras crecidas a 40 W presentan una situacio´n intermedia. La direccio´n
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preferente en la cual el valor del campo coercitivo es ma´ximo se situ´a entre Φ ∼ 45o
y Φ ∼ 90o. Este valor de la potencia es suficiente para desplazar la direccio´n de fa´cil
imanacio´n de la inducida por el magnetro´n, pero insuficiente para alinear el ma´ximo del
campo coercitivo con el eje largo de la muestra.
3.2.1.1 Comparacio´n entre muestras crecidas con diferentes presiones y flujo
de Ar.
A la vista de estos resultados, se obtienen dos situaciones de crecimiento distintas.
En una, caracterizado por bajas presiones de Ar y bajos flujos de entrada de gas, las
propiedades magne´ticas de las pel´ıculas delgadas de FeCo son muy sensibles a cambios de
los para´metros de crecimiento relacionados con el tipo de fuente y el valor de la potencia;
mientras que en la otra, definida por una alta presio´n de Ar y un alto flujo de entrada
de gas, no existen grandes variaciones en las propiedades magne´ticas. El aumento de la
presio´n de Ar as´ı como el incremento del flujo de entrada de Ar favorecen el incremento
del Hc, es decir, pel´ıculas delgadas ma´s duras magne´ticamente.
En la figura 3.9 se representan dos muestras crecidas con la misma fuente (DC), con
el mismo valor de potencia (80W) pero con diferente atmo´sfera de Ar en el sistema de
vac´ıo durante el crecimiento. En esta gra´fica en coordenadas polares se ve de forma clara
la diferencia entre las dos situaciones. La l´ınea roja (correspondiente a la muestra crecida
a 5 mTorr) presenta una clara anisotrop´ıa y los valores de campo coercitivo que posee
son inferiores a los 100 Oe salvo en el eje de fa´cil imanacio´n, mientras que la l´ınea verde
(la muestra homo´loga crecida a 40 mTorr) no presenta anisotrop´ıa cristalina. Adema´s, el
valor de campo coercitivo que posee es tres veces mayor.
3.2.2 Composicio´n qu´ımica.
Para identificar el origen de estos cambios observados en las propiedades magne´ticas
se llevo´ a cabo un ana´lisis de la composicio´n qu´ımica. Se realizo´ un estudio mediante
EDXS para determinar la composicio´n detallada de las pel´ıculas delgadas crecidas. Todas
las muestras crecidas poseen un espesor de 20 nm de material magne´tico. Para minimizar
el error se midieron seis espectros para cada muestra en diferentes a´reas de la muestra,
obteniendo la composicio´n de cada muestra como una media ponderada de las seis medidas.
Los resultados de estas medidas se presentan en la tabla 3.3.
El ana´lisis de los datos revela que la composicio´n principal de la aleacio´n corresponde
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Figura 3.9. Campo coercitivo de dos muestras crecidas con diferentes condiciones
de presio´n y flujo de entrada de Ar en el sistema de vac´ıo en funcio´n de la
direccio´n del campo magne´tico aplicado. Esta figura recopila dos gra´ficas ya mostradas
anteriormente. La l´ınea naranja hace referencia a la muestra crecida a 80W-DC
(crecida a 5 mTorr), mientras que la l´ınea verde corresponde a una muestra crecida
bajo las mismas condiciones de potencia y tipo de fuente pero a 40 mTorr.
Ana´lisis de la composicio´n para las muestras de FeCo
Muestra Fe ( % en peso) Co ( % en peso)
20 W DC 52.2± 2.3 47.8± 2.7
40 W DC 54.2± 2.2 45.8± 2.6
80 W DC 52.7± 2.4 47.3± 2.1
20 W PDC 55.6± 2.3 44.4± 2.5
40 W PDC 55.1± 1.9 44.9± 2.3
80 W PDC 53.8± 2.6 46.2± 2.0
Tabla 3.3. Composicio´n qu´ımica de las muestras crecidas, en condiciones de baja
presio´n y bajo flujo de Ar, bajo los dos tipos de fuentes (PDC y DC) y con los valores
de potencia: 20 W 40 W y 80 W. Este ana´lisis se ha realizado mediante EDXS.
tambie´n a Fe53Co47. No se han encontrado grandes variaciones en la composicio´n las cuales,
en el caso extremo, no superan el 3,5 %. Estas variaciones son adema´s, pro´ximas al error
de la medida y similares a las obtenidas en las muestras crecidas a altas presiones y alto
flujo de Ar. Podemos concluir, por tanto, que los cambios en las propiedades magne´ticas
no son debidos a la composicio´n qu´ımica.
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3.2.3 Estudio de la superficie: rugosidad.
Como se ha explicado en la seccio´n 3.1.2, una alta rugosidad puede generar la presencia
de polos magne´ticos en la muestra, que pueden afectar a las propiedades magne´ticas de
la pel´ıcula delgada. Adema´s, el anclaje (pinning) de las paredes de dominio puede estar
condicionando por la rugosidad de la superficie. Para estudiar este efecto se realizo´ un
ana´lisis de las superficie a trave´s de microscop´ıa AFM.
Todas las ima´genes de microscop´ıa de fuerzas ato´micas en modo de trabajo intermitente
(tapping mode) se muestran en la figura 3.10. Observando las ima´genes topogra´ficas se
aprecia como la morfolog´ıa es similar en todas ellas: pel´ıculas continuas, cohesionadas y
con una baja rugosidad. Al lado de cada imagen se representa un perfil de la zona barrida
por el AFM. Tambie´n se han obtenido los valores de rugosidad media (tanto aritme´tica
como cuadra´tica) as´ı como los valores de altura media para cada muestra con el programa
de ana´lisis WSxM 4.0 .113 Los resultados se muestran en la tabla 3.4. Se determino´ la
rugosidad de cada pel´ıcula delgada a partir de medidas en ma´s de cinco zonas distintas
seleccionadas de forma aleatoria de la superficie de cada muestra.
Las muestras crecidas con la fuente DC son ligeramente ma´s rugosas que las producidas
con la fuente PDC. La mayor diferencia de rugosidad se encuentra entre la muestra 40W-
PDC que posee 0.19 ± 0.01 nm de rugosidad cuadra´tica media y la muestra 40W-DC,
la cual tiene 0.31 ± 0.01 nm. Las muestras 80W-PDC y 80W-DC, que presentan mayor
diferencia en sus propiedades magne´ticas, (ver figura 3.8(b)) poseen una rugosidad similar,
con diferencias inferiores al 3 % en el valor de rugosidad cuadra´tica media.
Otro para´metro que ha sido estudiado ha sido la altura media. Esta medida nos indica
la diferencia que hay entre el valor mı´nimo y el valor ma´ximo de la altura medida en las
ima´genes de topograf´ıa de la superficie y es un para´metro que sirve tambie´n para estimar la
rugosidad de la superficie. Los resultados obtenidos de este ana´lisis han sido representados
en la tabla 3.4. Nuevamente las muestras crecidas con la fuente DC poseen, en general, una
altura media mayor que las crecidas en PDC. Aun as´ı, esta diferencia es inferior al 6 %
entre las dos muestras que presentan una mayor diferencia en sus propiedades magne´ticas
(80W-PDC y 80W-DC). No se observa relacio´n entre el valor de la potencia utilizada y la
rugosidad presente en la superficie, ni en las muestras crecidas con la fuente DC ni en las
producidas con la fuente PDC.
Del ana´lisis topogra´fico de la superficie mediante AFM se extrae que los valores de
rugosidad obtenidos para cada una de las muestras son similares en todos los casos
y dos o´rdenes de magnitud inferior al espesor crecido de la pel´ıcula magne´tica (20
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Figura 3.10. Seleccio´n de ima´genes representativas de la topograf´ıa de la superficie
de cada muestra medidas mediante AFM. Se ilustran en paneles las superficies crecidas
en DC con (a) 20 W(a), (c) 40 W (e) 80 W y en PDC con (b) 20 W, (d) 40 W y (f)
80 W. Cada imagen se acompan˜a de un perfil topogra´fico en cada panel. El taman˜o
de todas las ima´genes topogra´ficas es de 2 µm × 2 µm.
nm). Adema´s, estos valores de rugosidad son del mismo orden de los obtenidos en
la superficie de Si que se utiliza como sustrato. Estos valores nos indican que puede
descartarse el efecto de polos en superficie. La rugosidad es independiente del tipo de
fuente utilizada y el valor de la potencia aplicada y no puede explicar las diferencias
magne´ticas encontradas. Es de esperar, por tanto, que el anclaje (pinning) de las paredes
de dominio no este´ condicionando por la rugosidad de la superficie.
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Resumen de los valores de rugosidad y altura media
Muestra
Rugosidad (media
cuadra´tica)
(nm)±0.01 nm
Rugosidad (media
aritme´tica)
(nm)±0.01 nm
Altura media
(nm)±0.01 nm
20 W PDC 0.22 0.17 0.88
40 W PDC 0.19 0.15 0.68
80 W PDC 0.29 0.23 1.22
20 W DC 0.25 0.20 0.84
40 W DC 0.31 0.24 1.13
80 W DC 0.30 0.21 1.30
Sustrato Si 0.19 0.13 0.61
Tabla 3.4. Valores medios de rugosidad (tanto cuadra´tica como aritme´tica) de las
muestras crecidas con baja presio´n y bajo flujo de Ar y de la superficie del sustrato de
Si. Tambie´n se muestran los valores de altura media para cada muestra. Estos valores
han sido obtenidos despue´s de analizar varias zonas en cada una de las muestras
mediante AFM.
3.2.4 Presencia de posibles o´xidos en la pel´ıcula magne´tica.
La oxidacio´n de la pel´ıcula delgada de FeCo puede producir cambios en las propiedades
magne´ticas. Es posible que durante el crecimiento, mole´culas de O2 que estuviesen
presentes en la atmo´sfera del sistema formaran algu´n o´xido dando dar lugar a los cambios
magne´ticos observados.
Tal y como se ha indicado, el ana´lisis de la composicio´n qu´ımica mediante EDXS
de estas pel´ıculas delgadas presenta un error significativo. Por ello, y para obtener
informacio´n acerca de la presencia de oxigeno en la pel´ıcula se realizo´ un ana´lisis
mediante espectroscop´ıa electro´nica Auger (AES). Esta te´cnica anal´ıtica permite medir
la composicio´n qu´ımica de la superficie de la muestra. La sensibilidad de la espectroscop´ıa
electro´nica Auger es de 10 nm de profundidad y, por tanto, es muy sensible a elementos
presentes en la superficie. Se tomaron espectros de espectroscop´ıa Auger antes y despue´s
de eliminar la capa externa protectora de 5 nm de Au. Esta capa se crecio´ tras la formacio´n
de la pel´ıcula de FeCo para pasivar la capa magne´tica y evitar la oxidacio´n al sacar la
muestra del sistema de pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n.
La figura 3.11(a) muestra el espectro Auger de la muestra 80W-DC con la capa
protectora de Au presente. Los ma´ximos que se observan corresponden a la presencia en
la superficie de C y de Au. Dado que no existe sen˜al de O, se puede descartar que la sen˜al
de C se deba a contaminacio´n por CO. De la experiencia obtenida previamente al realizar
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Figura 3.11. (a) Espectro Auger de la muestra 80W-DC con la capa protectora
de Au. La sen˜al del C es debida a la contaminacio´n por la soldadura realizada para
fijar la muestra al portamuestras. (b) Espectro Auger de la muestra tras realizar un
bombardeo io´nico de 20 min con Ar+. No hay sen˜ales de C, de O ni de Au y so´lo se
observa sen˜al proveniente de Co y de Fe.
este tipo de experimentos, es posible asignar la sen˜al de C al carbono proveniente de la
soldadura realizada para fijar la muestra al portamuestras del sistema. En el cap´ıtulo 2
se detalla el experimento y la rutina para fijar las muestras. No se observa ninguna sen˜al
proveniente de las transiciones electro´nicas del Fe o del Co.
Para eliminar la capa protectora de Au y obtener la composicio´n de la pel´ıcula
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Figura 3.12. Diagramas de Difraccio´n de rayos X de las pel´ıculas crecidas a baja
presio´n y bajo flujo de entrada de Ar. El panel (a) corresponde a las tres muestras
crecidas por fuente PDC. El panel (b) muestra las pel´ıculas delgadas crecidas con la
fuente DC. En todos los espectros se observan tres ma´ximos de difraccio´n (marcados
con l´ınea discontinua negra) correspondientes a la estructura cu´bica centrada en el
interior (bcc) del FeCo, mientras que la l´ınea discontinua naranja hace referencia
al ma´ximo de difraccio´n de la estructura cu´bica centrada en las caras (fcc) del
Co. La figura insertada en cada panel muestra en detalle el ma´ximo de difraccio´n
correspondiente al plano (110) de la estructura bcc del FeCo.
magne´tica, se realizo´ un bombardeo io´nico con Ar+ a una presio´n de trabajo de 10−8 mbar
y con una energ´ıa de 3 keV. El espectro Auger resultante se representa en la figura 3.11(b).
Se observa la sen˜al LMM Auger caracter´ısticas de Fe y Co a una energ´ıa de 600-800 eV
junto con la sen˜al correspondiente a la transicio´n LMM de Fe a ∼ 50 eV. No se observa
tampoco sen˜al de C. Adema´s, no existe ninguna sen˜al de O, incluso al estudiar en detalle
la regio´n de 500 eV. Es importante sen˜alar que seccio´n eficaz del O es mayor que la del Fe o
Co, as´ı que cualquier sen˜al proveniente de este elemento ser´ıa claramente detectada.127 Se
ha obtenido el mismo resultado en todas las muestras analizadas aunque las intensidades
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Ana´lisis FWHM
Muestra
Taman˜o de grano
(nm)
20W-DC 14.5± 1.2
40W-DC 13.9± 1.7
80W-DC 11.9± 1.6
20W-PDC 14.6± 2.0
40W-PDC 14.1± 1.1
80W-PDC 20.2± 1.3
Tabla 3.5. Taman˜o de grano de los nanocristales que forman las pel´ıculas de FeCo
policristalinas.
relativas de lo ma´ximos detectados son ligeramente diferentes dependiendo de la muestra.
Por lo tanto, el ana´lisis de espectroscop´ıa electro´nica Auger descarta la presencia de o´xidos
de Fe o de Co, incluso en part´ıculas de pequen˜o taman˜o.
3.2.5 Caracterizacio´n estructural.
Una vez concluido que ni la composicio´n qu´ımica ni la rugosidad o morfolog´ıa de
la superficie pueden justificar las diferencias observadas en las propiedades magne´ticas
es necesario realizar un estudio estructural. Este estudio se ha realizado mediante dos
te´cnicas: difraccio´n de Rayos-X (X-ray diffraction, XRD) y Espectroscop´ıa de Absorcio´n
de Rayos X (X-ray absorption, XAS).
3.2.5.1 Caracterizacio´n estructural mediante Difraccio´n de Rayos X.
Se realizo´ un estudio cristalogra´fico de las pel´ıculas delgadas mediante XRD. Los
patrones de difraccio´n obtenidos se muestran en la figura 3.12. Los detalles experimentales
de las medidas pueden encontrarse en el Cap´ıtulo 2. En el panel (a) se observan los
espectros de difraccio´n de las tres muestras crecidas con la fuente de potencia PDC,
mientras que las muestras homo´logas crecidas con la fuente de potencia continua se
representan en el panel (b). Las l´ıneas negras verticales y discontinuas reflejan la posicio´n
ideal de los ma´ximos de difraccio´n correspondientes a la estructura bcc para la aleacio´n de
FeCo. Las l´ıneas naranjas verticales y discontinuas corresponden a la fcc del Co meta´lico
puro. La figura insertada en cada panel muestra en detalle el ma´ximo de difraccio´n
correspondiente al plano (110) de la estructura bcc del FeCo.
Como se observa en la figura 3.12 todos los patrones presentan los mismos ma´ximos
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de difraccio´n que se corresponden con las estructuras de bcc-FeCo y Co en la fase cu´bica.
La estructura ma´s estable del Co es la hexagonal,128 por lo que podemos deducir que la
matriz cu´bica de FeCo induce la presencia de Co en fase cu´bica.
La principal diferencia encontrada en estos seis patrones de difraccio´n es un
desplazamiento del ma´ximo de difraccio´n correspondiente a la matriz bcc del FeCo. En
la gra´fica insertada se realiza una ampliacio´n de la zona correspondiente al ma´ximo de
difraccio´n relacionado con el plano (110) de la estructura bcc del FeCo. Se observa que
las muestras 80W-DC y 80W-PDC presentan un mayor desplazamiento con respecto a la
posicio´n esperada. Adema´s, este desplazamiento para la muestra 80W-DC es hacia a´ngulos
menores (relajacio´n de la red), mientras que para la muestra 80W-PDC el desplazamiento
es hacia a´ngulos mayores (contraccio´n de la pared). Para las dos muestras crecidas a
potencias bajas (20 W), estos desplazamientos del ma´ximo de difraccio´n correspondiente
al plano (110) son menores, por lo que existe una relacio´n entre la potencia de crecimiento y
el desplazamiento de los ma´ximos de difraccio´n correspondientes a la estructura del FeCo.
Este desplazamiento podr´ıa reflejar la presencia de estre´s interno en las capas de FeCo. Se
ha demostrado en experimentos similares que estas tensiones pueden ser reducidas por un
tratamiento te´rmico posterior.129
El campo coercitivo de pel´ıculas delgadas de FeCo esta´ fuertemente relacionado con
el taman˜o de grano de los nanocristales.66 Por debajo de la longitud de canje, cuanto
menor es el taman˜o de grano, menor es el campo coercitivo asociado. Los valores para la
longitud de canje se encuentran entre 20-30 nm en el caso del FeCo.66,130 Se ha estimado
el taman˜o de grano mediante el ana´lisis del FWHM a partir de los datos de XRD. La
tabla 3.5 muestra los valores obtenidos, que son muy similares en casi todas las muestras.
Se obtienen taman˜os de grano entre 12-14 nm para todas las muestras crecidas salvo para
la muestra PDC-80W. Adema´s, en el caso de una potencia de 80 W, el taman˜o de grano
es mayor para la muestra crecida con la fuente PDC que para la crecida con fuente DC,
mientras que el valor del campo coercitivo es menor (figura 3.8(c)), contrariamente a lo
esperado. No parece, por tanto, que el taman˜o de grano explique las diferencias observadas
en las muestras crecidas con los dos tipos de fuente.
3.2.5.2 Caracterizacio´n estructural mediante Espectroscop´ıa de Absorcio´n de
Rayos X.
Se han llevado a cabo medidas de XAS para obtener un conocimiento ma´s profundo
de la estructura y relacionar los desplazamientos de los ma´ximos de difraccio´n observados
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con posibles tensiones internas. Se realizaron medidas de absorcio´n de rayos X en el borde
K del Co (7709 eV) en el rango de energ´ıas comprendido entre 7500 y 8700 eV. En este
rango de energ´ıas se obtiene informacio´n de dos zonas: la zona de Estructura Cercana al
Borde de Absorcio´n de rayos X (X-ray absorption near edge structure, XANES) y la zona
de Estructura Fina de Absorcio´n de rayos X (Extended X-ray absorption Fine Structure,
EXAFS).
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Figura 3.13. Espectros de absorcio´n de rayos X correspondientes al borde K del Co
para la muestra 80W-DC y las referencias de una la´mina de Co meta´lica (Co0) y dos
o´xidos de Co (Co+2). Los espectros han sido normalizados al salto producido en el
borde de absorcio´n.
Los resultados obtenidos por espectroscop´ıa XANES se centran en energ´ıas cercanas
al borde de absorcio´n analizado (7700 - 7770 eV) y aportan informacio´n relativa a la
estructura electro´nica y al estado de oxidacio´n.131 Todas las muestras crecidas presentan
una sen˜al ide´ntica en la zona XANES analizada, por tanto en la figura 3.13 so´lo se ha
incluido uno de los espectros (el correspondiente a la muestra 80W-DC) as´ı como las
referencias necesarias para obtener informacio´n de los posibles estados de oxidacio´n. Estas
referencias son: una la´mina de Co meta´lico (Co0), y dos o´xidos de Co (CoO y Co3O4)
donde se presentan las dos posibles posiciones que puede ocupar el Co en estado oxidado.
En el CoO el Co ocupa posiciones octae´dricas y en Co3O4 posiciones tetrae´dricas.
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La sen˜al correspondiente a iones Co2+, tanto en posiciones tetrae´dricas como
octae´dricas, presentan un borde de absorcio´n en la regio´n de energ´ıa entre 7720 eV y 7730
eV.132 Sin embargo, la pel´ıcula delgada de FeCo 80W-DC presenta un salto de absorcio´n a
energ´ıas diferentes (7709 eV). La sen˜al obtenida para esta muestra tiene una forma similar
a la la´mina de Co meta´lico; ambas tienen un salto de absorcio´n en los mismos valores de
energ´ıa y tienen una forma de l´ınea parecida. Tanto la forma del espectro como los valores
del salto de absorcio´n descartan la presencia de o´xidos de Co en las pel´ıculas delgadas
e indican que el Co se encuentra en forma meta´lica. Esta informacio´n coincide con los
resultados obtenidos por AES.
Para la interpretacio´n de los resultados estructurales se ha simulado la estructura de
la aleacio´n de FeCo y del Co cu´bico obtenidas en los espectros de difraccio´n de rayos X
mediante el programa CrystalMaker .134 La figura 3.14(a) representa el grupo cristalino
Pm-3m propio del FeCo y la figura 3.14(b) muestra el grupo espacial Fm-3m del Co.
Los resultados obtenidos de EXAFS se centran en energ´ıas posteriores al borde de
absorcio´n (7709 eV) y su estudio aporta informacio´n de la estructura electro´nica y la
distancia a primeros vecinos de los ato´mos estudiados, en este caso el Co. Este estudio
permite comprender el origen de los desplazamientos que se observan en los espectros de
difraccio´n de rayos X. Para obtener estas distancias se realiza la transformada de Fourier
(FT) del espectro de absorcio´n.133 La posicio´n de estos ma´ximos proporcionan la distancia
de enlace entre a´tomos vecinos. La figura 3.15 muestra la transformada de Fourier de las
cuatro pel´ıculas delgadas de FeCo que presentan mayores diferencias en sus propiedades
magne´ticas.
Los espectros EXAFS de estas cuatro muestras estudiados son similares en todos los
casos y por tanto revelan distancias radiales muy parecidas. Esto es una indicacio´n de
que todas las muestras comparten la misma estructura principal. La mayor parte de estos
ma´ximos (los ma´s intensos) se corresponden con la estructura bcc-FeCo (sen˜aladas con
letras latinas). Sin embargo, existen dos sen˜ales correspondientes a dos distancias entre
a´tomos que no pueden ser explicadas mediante la estructura Pm-3m del FeCo. Estas
dos distancias aparecen en la figura 3.15 mediante letras griegas. Se han descartado las
estructuras relacionadas con o´xidos de Fe o Co, distintas composiciones de la aleacio´n
FeCo y la estructura del Fe y del Co meta´lico como origen de estas distancias, ya que
ninguna de ellas coincide.
Los datos de XRD muestran un ma´ximo de difraccio´n que se asigna a la presencia
de agregados de Co cu´bico bcc en la estructura. La segunda distancia radial vecina en
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Figura 3.14. Modelo de esferas de la estructura cristalogra´fica de (a) la aleacio´n
de FeCo y (b) el Co meta´lico cu´bico. Las letras latinas y griegas permiten definir la
distancia radial al a´tomo de referencia: “A” para el caso de la estructura del FeCo y
“α” para la del Co meta´lico.
Desplazamiento respecto de la estructura ideal bcc-FeCo ( %)
Distancia
radial
80W-DC 20W-DC 80W-PDC 20W-PDC
rAB +1.1 % -1.3 % +1.5 % +0.77 %
rAC +4.6 % +3.7 % +2.6 % +2.1 %
rAD +2.8 % +1.5 % +1.1 % +1.2 %
rAE +1.7 % +1.2 % -0.4 % +0.3 %
rAG +1.2 % +1.3 % +1.8 % -0.16 %
Tabla 3.6. Valores porcentuales del desplazamiento observado en las distancias
radiales para la estructura bcc-FeCo. El signo positivo/negativo en estos valores indica
el aumento/disminucio´n de las distancias radiales.
la estructura Fm-3m del Co (rαγ) es claramente visible mientras que la primera (rαβ) se
encuentra oculta en la sen˜al principal del FeCo cu´bico (rAB). Ocurre lo mismo con varias
distancias fcc-Co; como su intensidad esperada es de´bil, se encuentran ocultas cuando
coinciden con los ma´ximos correspondientes al bcc-FeCo, pero son claramente detectados
en regiones sin sen˜al de FeCo como en el caso de rαη. Estas distancias coinciden con la sen˜al
obtenida en el experimento. Por tanto, los resultados de EXAFS confirman que existen
agregados de fcc-Co posiblemente inducidos por la matriz de FeCo.
A pesar de que todas las muestran presentan las mismas sen˜ales correspondientes a
las distancias entre vecinos pro´ximos, y por tanto la misma estructura global, existen
diferencias relevantes entre ellas. Se observan desplazamientos de estos ma´ximos respecto
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Figura 3.15. Sen˜al EXAFS de las muestras crecidas con una potencia de 20 W(a) y a
80 W (b) tanto usando la fuente DC como con la fuente PDC. Las gra´ficas reflejan la
transformada de Fourier de la sen˜al EXAFS en el borde K del Co. Las distancias
ato´micas ideales entre vecinos pro´ximos son representadas con l´ıneas verticales y
discontinuas. El sub´ındice en letras griegas indica que esa distancia corresponde al Co
fcc, mientras que las letras latinas hacen referencia a la estructura bcc del FeCo.
Desplazamiento respecto de la estructura ideal fcc-Co ( %)
Distancia
radial
80W-DC 20W-DC 80W-PDC 20W-PDC
rαγ -0.08 % -0.06 % -0.1 % -0.06 %
rαη +0.2 % +0.1 % -0.16 % +0.14 %
Tabla 3.7. Valores porcentuales del desplazamiento observado en las distancias
radiales para la estructura fcc-Co. El signo positivo/negativo en estos valores indica
el aumento/disminucio´n de las distancias radiales.
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de la posicio´n ideal de la estructura del FeCo relacionados con contracciones o dilataciones
de la red. Para estudiar estas modificaciones, las tablas 3.6 y 3.7 muestran los resultados
experimentales obtenidos, donde las diferencias entre los valores experimentales y el valor
ideal se representan en te´rminos porcentuales. No se detectan cambios en las distancias
correspondientes a la estructura cu´bica del Co (las variaciones son < 0.2 %). Este resultado
indica que el crecimiento de estos agregados de Co es independiente de los cambios
producidos en la matriz cu´bica FeCo. Esto es cierto para todas las condiciones de
crecimiento. Tambie´n se observa que la desviacio´n entre el modelo y el experimento indica
que la estructura de FeCo se encuentra distorsionada. En algunos casos esta distorsio´n es
mayor del 4 % y puede ser producida por tensiones en la estructura durante el crecimiento
de la pel´ıcula delgada o por la aparicio´n de agregados de Co.
3.2.6 Relacio´n entre la estructura y las propiedades magne´ticas de las
pel´ıculas delgadas.
A la vista de los resultados obtenidos mediante EXAFS se puede concluir que los
cambios observados en las propiedades magne´ticas de las pel´ıculas delgadas de FeCo
son debidos a las diferentes tensiones generadas durante el crecimiento en funcio´n de
las condiciones de crecimiento. En la figura 3.16 se representa, en el eje x, el campo
coercitivo medido a lo largo del eje fa´cil de las muestras que presentan mayores diferencias
magne´ticas. En el eje y se representan las distintas distancias ideales entre vecinos pro´ximos
de las estructuras presentes que han sido observadas para la estructura bcc del FeCo y
agregados de Co meta´lico fcc. Los desplazamientos respecto a estas distancias obtenidos de
los datos experimentales se representan en te´rminos porcentuales con columnas positivas
para dilataciones y negativas para contracciones.
En la figura 3.16 se observa una correlacio´n entre los valores del campo coercitivo
y las desviaciones en los enlaces correspondientes a la estructura del FeCo. Las menores
desviaciones entre la estructura ideal y los resultados experimentales (menores distorsiones
de la red) corresponden a las muestras crecidas por PDC, tanto a potencias bajas (20 W)
como a altas (80 W). No so´lo presentan una baja desviacio´n de las distancias radiales
respecto de las ideales, sino que algunas de estas distancias se encuentran reducidas, lo
que significa que a lo largo de algunos ejes la contraccio´n de la celda unidad compensa
parcialmente la dilatacio´n en otras direcciones. Dicho de otro modo, estas dos muestras
poseen mejor calidad cristalogra´fica que las crecidas por DC. Estas muestras crecidas con
fuente PDC presentan adema´s un campo coercitivo menor. Para la muestra 20W-PDC,
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Figura 3.16. Desplazamientos respecto a las distancias radiales modelo obtenidos
de datos experimentales de EXAFS. E´stos valores se representan en te´rminos
porcentuales mediante columnas. En el eje x se muestra el campo coercitivo medido
a lo largo del eje fa´cil para las cuatro muestras que presentan mayores diferencias en
sus propiedades magne´ticas. En el eje y se representan las distintas distancias ideales
entre vecinos pro´ximos de las estructuras presentes en la pel´ıcula delgada: agregados
de Co cu´bicos (distancias de enlace denominadas por letras griegas) y la estructura
bcc del FeCo.
el campo coercitivo en el eje fa´cil es de 46 Oe y para una potencia de 80 W el campo
coercitivo en el eje fa´cil es de 37 Oe.
Los cambios ma´s marcados se encuentran en la muestra 80W-DC. Esta muestra es
la u´nica que presenta una distorsio´n siempre positiva respecto al modelo ideal, es decir,
dilataciones de la red en todas las direcciones. Por lo tanto, bajo estas condiciones de
crecimiento, la matriz de FeCo presenta mayores tensiones. Esta observacio´n se puede
relacionar con los valores de campo coercitivo. Para esta muestra el valor de Hc es ma´s
del doble que para el resto de las muestras (127 Oe). La pel´ıcula 20W-DC presenta un
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comportamiento magne´tico intermedio (Hc = 56 Oe). Esta pel´ıcula presenta dilataciones
en la distancia rAC de +3.7 %, pero tambie´n presenta contracciones −1.3 % en rAB que
equilibran la estructura.
De la figura 3.16, se puede concluir que, para un mismo tipo de fuente (ya sea PDC o
DC), aumentar el valor de la potencia conlleva cambios en las distancias ato´micas de la
matriz cu´bica de FeCo. Por otro lado, para un mismo valor de potencia de crecimiento,
la fuente PDC produce muestras con menor distorsio´n y mejor calidad estructural. Las
pel´ıculas delgadas con bajo campo coercitivo corresponden a las muestras con mejor
calidad cristalina. La mejor calidad cristalina se obtiene con la fuente de potencia pulsada
PDC para baja presio´n y bajo flujo de Ar.
Dado que los cambios magne´ticos asociados no se deben a una diferencia en la
composicio´n qu´ımica sino a cambios estructurales, el uso de un tipo de fuente u otro
permite la modificacio´n “a la carta” de las propiedades magne´ticas (en particular del Hc)
sin la necesidad de modificar la composicio´n qu´ımica. Esta propiedad podr´ıa ser u´til a la
hora de fabricar nanoestructuras magne´ticas.
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3.3 Conclusiones.
En este cap´ıtulo se han estudiado las propiedades magne´ticas de pel´ıculas delgadas
de FeCo crecidas mediante pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n y se ha analizando la
influencia del tipo de fuente (DC o PDC), el valor de la potencia aplicada (20 W - 40
W - 80 W), la presio´n de Ar y el flujo de entrada de Ar ( 5 mTorr y 2 sccm - 40 mTorr
y 11 sccm) en las propiedades magne´ticas. Se ha examinado el origen de los cambios
magne´ticos observados mediante una caracterizacio´n morfolo´gica, estructural y qu´ımica a
escala ato´mica.
• En condiciones de alta presio´n de Ar y alto flujo de entrada las muestras crecidas
no presentan una direccio´n preferente de imanacio´n (son iso´tropas). Los valores de
campo coercitivo que presentan las pel´ıculas delgadas son entre un factor dos y un
orden de magnitud mayores que las crecidas con baja presio´n y flujo de Ar.
• En condiciones de alta presio´n de Ar y alto flujo de entrada el tipo de fuente
no produce cambios en las propiedades magne´ticas de las pel´ıculas delgadas. Sin
embargo, el valor de potencia aplicado s´ı afecta a dichas propiedades. A mayor
potencia, mayor campo coercitivo presenta la pel´ıcula delgada. Esta dependencia es
menor que en el caso de baja presio´n y bajo flujo de Ar.
• No se han observado cambios significativos en el estudio morfolo´gico y estructural
realizado de las pel´ıculas delgadas crecidas en condiciones de alta presio´n de Ar
y alto flujo de entrada de este gas. Cambios en el tipo de fuente o con el valor
de la potencia no producen cambios significativos en la rugosidad, composicio´n o
estructura cristalina de la pel´ıcula.
• En condiciones de baja presio´n de Ar y bajo flujo de entrada las muestras crecidas
presentan una direccio´n preferente de imanacio´n. Esta anisotrop´ıa var´ıa en cada
muestra en funcio´n del tipo de fuente y de la potencia usada. La fuente PDC favorece
el crecimiento de pel´ıculas delgadas con menor campo coercitivo para una potencia
fija, siendo este efecto mayor cuando la potencia utilizada es de 80 W.
• En condiciones de baja presio´n de Ar y bajo flujo de entrada en las muestras crecidas
por DC, a mayor potencia de crecimiento, mayor valor del campo coercitivo. Esta
relacio´n entre potencia y campo coercitivo es menos significativa en las muestras
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crecidas por PDC. El tiempo de descarga que tiene lugar al crecer con PDC favorece
esta homogeneidad en los valores del campo coercitivo.
• El ana´lisis de la composicio´n qu´ımica y la rugosidad descarta que exista relacio´n
entre estas propiedades y los cambios en el campo coercitivo con los para´metros de
crecimiento.
• Las variaciones en el campo coercitivo de las pel´ıculas de FeCo esta´n asociadas
con la estructura cristalina de la red. La estructura bcc-FeCo sufre contracciones
y dilataciones en la estructura, mientras que los agregados presentes de fcc-Co
permanecen inalterables. El balance entre expansio´n y contraccio´n de la red en
las pel´ıculas crecidas por PDC producen bajos valores de campo coercitivo. Por el
contrario, las muestras crecidas por DC poseen mayores tensiones en la red cristalina,
aumentando el valor del campo coercitivo.
• Tras el estudio de este cap´ıtulo, hemos demostrado la capacidad de controlar las
propiedades magne´ticas de las pel´ıculas delgadas eligiendo de manera adecuada el
tipo de fuente y la atmo´sfera de Ar utilizada para su crecimiento. As´ı, es posible
crecer pel´ıculas delgadas de FeCo de forma controlada, de manera que se obtengan
diferentes valores de los campos coercitivos de las muestras crecidas con diferente
presio´n de Ar y tipo de fuente. Esta propiedad podr´ıa ser u´til a la hora de fabricar
nanoestructuras magne´ticas.
Cap´ıtulo 4
Series ordenadas en 2-D de
nanocintas bicapa de FeCo.
En este cap´ıtulo se presenta el estudio del
acoplamiento magnetosta´tico de series or-
denadas en dos dimensiones de nanocintas
de FeCo con estructura bicapa. Este ana´li-
sis se ha llevado a cabo mediante simulacio-
nes micromagne´ticas y medidas magne´ti-
cas experimentales de efecto Kerr magneto-
o´ptico sobre muestras litografiadas por haz
de electrones y crecidas mediante pulve-
rizacio´n cato´dica por magnetro´n. Los re-
sultados muestran una fuerte dependencia
del acoplamiento magne´tico con la distan-
cia entre motivos. Esta dependencia ha-
ce que estas estructuras puedan ser u´ti-
les como sensores magne´ticos y/o dispositi-
vos con potenciales aplicaciones en el cam-
po biolo´gico y de resonancia magne´tica nu-
clear.
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En este cap´ıtulo se estudia la firma magne´tica de series ordenadas en 2-D de nanocintas
en funcio´n de la geometr´ıa de los elementos que la forman y el espaciado entre ellas. El
trabajo se centra principalmente en estructuras con dos capas magne´ticas separadas por
una capa no-magne´tica y en la interaccio´n dipolar presente. Estas interacciones se estudian
mediante simulaciones micromagne´ticas utilizando un simulador que usa condiciones de
contorno perio´dicas en sus ca´lculos. Los resultados obtenidos se comparan con medidas
magneto-o´pticas basadas en el efecto Kerr. Las medidas experimentales han sido realizadas
en series 2-D ordenadas de nanocintas de FeCo estructuradas en forma de bicapa magne´tica
con una relacio´n de aspecto entre longitud y anchura de 10:1. Estas muestras han
sido fabricadas mediante pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n y litograf´ıa electro´nica.
Modificando el espaciado entre las nanoestructuras, la relacio´n de aspecto de las nanocintas
y el espesor de la capa magne´tica se pueden controlar los campos de saturacio´n y de
inversio´n de la imanacio´n de estas series ordenadas.
La aleacio´n con la que se ha trabajado ha sido Fe50−70Co50−30. Esta aleacio´n entre
el hierro y el cobalto presenta uno de los ma´s altos valores de imanacio´n se saturacio´n
(Ms = 2.4 T) dota´ndola de una buena respuesta al campo magne´tico externo. Asimismo,
como se explico´ en el cap´ıtulo anterior, mediante la eleccio´n adecuada de los para´metros
de crecimiento por pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n es posible modificar de forma
controlada el valor de la anisotrop´ıa magne´tica.135
Este cap´ıtulo esta´ enfocado en el estudio de nanocintas bicapa mediante simulaciones
micromagne´ticas y medidas experimentales. Con el objetivo de completar este estudio, en
el Ape´ndice A se presenta un ana´lisis para el caso de una nanocinta formada por una u´nica
capa magne´tica, tanto en un sistema aislado como en una serie ordenada en 2-D.
4.1 Simulaciones micromagne´ticas de una nanocinta bicapa
aislada.
La fabricacio´n de dispositivos magne´ticos de taman˜o nanome´trico es compleja. No
so´lo a causa de su reducido taman˜o, que requiere una tecnolog´ıa complicada y espec´ıfica,
sino debido al tiempo necesario para producir las muestras requeridas. Este hecho es
el responsable del coste elevado en el desarrollo de tales dispositivos. La simulacio´n
micromagne´tica es una herramienta muy u´til para entender el comportamiento de la
imanacio´n a trave´s de cambios en los para´metros que definen el dispositivo. Con ella
se reduce el tiempo dedicado al desarrollo del disen˜o y por extensio´n se disminuyen los
costes relacionados con la produccio´n del dispositivo nanome´trico. En el caso particular
de la fabricacio´n de etiquetas, as´ı como otros dispositivos magne´ticos basados en series
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Figura 4.1. Figura en la que se representan las dos situaciones estudiadas en este
cap´ıtulo. Estructura tipo bicapa (a) aislada y (b) dentro de una serie ordenada en
2-D.
ordenadas de nanoestructuras, es fundamental el entendimiento no so´lo del sistema
complejo sino tambie´n el funcionamiento de cada elemento individual que lo forma. Por
ello, los conocimientos adquiridos en el ana´lisis de una sola estructura se pueden utilizar
para mejorar la fabricacio´n de series ordenadas en 2-D y para controlar sus propiedades
magne´ticas.
Esta seccio´n comenzara´ por el ana´lisis del comportamiento magne´tico de la
nanoestructura elemental: una u´nica nanocinta aislada. El principal objetivo es encontrar
los estados estables y los mecanismos de inversio´n de la imanacio´n presentes en dicha
estructura. En este cap´ıtulo se analiza el sistema formado por dos capas magne´ticas
separadas por una capa no-magne´tica (nanocinta bicapa) (figura 4.1) mientras que en el
Ape´ndice A se estudia la nanocinta constituida por una u´nica capa magne´tica (nanocinta
monocapa) (figura A.1).
En estas nanocintas bicapa la longitud (l) y la anchura (w) son constantes en todo
el estudio (1000 nm × 100 nm), mientras que los espesores de las dos capas magne´ticas
(t1 y t2) y el espesor de la capa no magne´tica que sirve de separador (d) var´ıan, aunque
estos tres espesores permanecen constantes en esta primera parte del estudio (t1 = t2
= 20 nm y d = 10 nm). El espesor de la capa no magne´tica esta´ escogido de manera
que no exista interaccio´n de canje entre las capas magne´ticas y solo este´ presente la
interaccio´n magnetosta´tica como interaccio´n dominante entre ambas. Existe acoplamiento
de canje entre dos capas magne´ticas separadas por una no magne´tica cuando la intercapa
no magne´tica es de pequen˜o espesor. Adema´s, el acoplamiento de canje es oscilante ya que
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dependiendo del espesor el acoplo es de tipo antiferromagne´tico o ferromagne´tico.136 En el
caso de que exista acoplamiento de canje y en ausencia de campo aplicado, las dos capas
magne´ticas esta´n siempre o bien paralelas o bien antiparalelas. Con la geometr´ıa utilizada
(10:1) y el acoplamiento magnetosta´tico se puede tener una nanoestructura en la que las
dos configuraciones son estables.
4.1.1 Estados fundamentales.
En el Ape´ndice A se muestran las seis configuraciones estables para la nanocinta
monocapa. Estos estados se denominan Landau “L”, Diamante “D”, “C”, “S” y Flor “F”.
El estudio de los estados de mı´nima energ´ıa para esta estructura magne´tica tipo bicapa
revela que las configuraciones “C” y “S” son las ma´s estables. El acoplo magne´tico entre las
dos capas magne´ticas que forman la nanocinta puede realizarse con la imanacio´n de forma
paralela (“C-P”,“S-P”) o de forma anti-paralela (“C-AP”, “S-AP”) (figura 4.2(a)). Las
simulaciones realizadas no muestran la estructura “F” como una configuracio´n estable,
incluso para la configuracio´n anti-paralela, a diferencia de lo que ocurre en el caso de
una nanocinta formada por una u´nica capa magne´tica. En esta estructura bicapa en
configuracio´n paralela (“C-P”, “S-P”), la imanacio´n tiene la mayor parte de su componente
en una u´nica direccio´n, salvo en los extremos de la cinta.
El a´rea con imanacio´n fuera del eje fa´cil es aproximadamente el doble, para el caso de
las capas que forman las bicapas, respecto al caso en la capa u´nica que define la monocapa
(figura 4.3). Esto se debe a que en el caso de la bicapa, la interaccio´n entre ambas capas
magne´ticas provoca que la imanacio´n en los bordes de cada capa aumente la superficie en
la que la imanacio´n esta´ fuera del eje fa´cil. Estas regiones con al imanacio´n fuera del eje
fa´cil son las responsables de incrementar en cada capa un 27 % la energ´ıa del sistema en
comparacio´n con la estructura monocapa.
4.1.2 Estados meta-estables.
Se han obtenido estados metaestables que corresponden a combinaciones de vo´rtices
y anti-vo´rtices que tienden a estar acoplados en la misma posicio´n en cada una de las dos
capas magne´ticas (figura 4.2(b)). En este caso, el acoplamiento entre capas magne´ticas da
lugar a tres tipos de configuraciones: vo´rtices con quiralidad opuesta (I), anti-vo´rtices con
imanacio´n anti-paralela (II) y una combinacio´n de un vo´rtice y un anti-vo´rtice (III).
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Figura 4.2. Orientacio´n de la imanacio´n de forma esquema´tica en una nanocinta
constituida por dos capas magne´ticas de FeCo separadas por una capa no magne´tica.
(a) Configuracio´n de los estados de mı´nima energ´ıa y (b) los estados metaestables
posibles en este sistema.
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Figura 4.3. Distribucio´n de la imanacio´n en los bordes de la nanocinta formada por
(a) una u´nica capa magne´tica y (b) por dos capas. La zona sombreada representa el
a´rea que presenta una imanacio´n no alineada con el eje largo de la nanoestructura.
4.1.3 Procesos de imanacio´n.
Las simulaciones micromagne´ticas realizadas muestran que las paredes de dominio
presentes en los procesos de inversio´n de la imanacio´n son de tipo vo´rtice (V) y
transversales (T) (figura A.2(c)) al igual que para el caso de la monocapa.
Estos mecanismos de inversio´n de la imanacio´n se muestran fuertemente dependientes
de la relacio´n de aspecto entre longitud y anchura de la estructura, tal y co´mo sucede en el
caso de la monocapa (ve´ase Ape´ndice A). En la figura 4.4, los paneles (a) y (c) muestran
los ciclos de histe´resis generados por las simulaciones micromagne´ticas para nanocintas
aisladas formadas por dos capas magne´ticas con distintas relacio´n de aspecto as´ı como la
dependencia de los campos de saturacio´n y de conmutacio´n en funcio´n de la longitud de la
nanocinta. En esta figura, la relacio´n de aspecto var´ıa entre 1:1 a 10:1, permaneciendo fija
la anchura (w) en 100 nm. La desviacio´n de 0.57o respecto al eje x e y que introducimos de
forma voluntaria en los para´metros iniciales de la simulacio´n, explicada en el Cap´ıtulo 2,
produce una ruptura de la simetr´ıa inicial e impone un sentido de giro de la imanacio´n.
En la figura 4.4, los paneles (b) y (d) muestran la relacio´n del campo de saturacio´n y
conmutacio´n, en funcio´n de la relacio´n de aspecto. Se observa co´mo estas dos propiedades
magne´ticas de la nanocinta esta´n fuertemente relacionadas con la relacio´n entre la anchura
y la longitud de la estructura. Al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n de dif´ıcil
imanacio´n se necesita mayor campo magne´tico para saturar la estructura a medida que la
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Figura 4.4. (a) Ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo magne´tico
externo en la direccio´n del (a) eje dif´ıcil y (c) eje fa´cil para nanocintas de tipo bicapa
con relacio´n de aspecto que var´ıa desde 1:1 a 10:1. (b) Influencia de la longitud de
la nanocinta en el valor del campo magne´tico de saturacio´n. (d) Relacio´n entre la
longitud de la nanocinta y el campo necesario para invertir la imanacio´n.
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longitud aumenta, necesitando casi el doble de campo magne´tico para saturar la estructura
de relacio´n de aspecto 10:1 respecto de la 1:1. Al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n
del eje fa´cil se observa co´mo el campo de conmutacio´n tambie´n se incrementa al aumentar
la relacio´n de aspecto. En este caso se necesita un campo cinco veces mayor para invertir
la imanacio´n en la nanocinta 10:1 respeto a la estructura cuadrada (1:1).
En la figura 4.5(a) se observa co´mo la forma de los ciclos de histe´resis var´ıa al aumentar
la longitud de la nanocinta. Esto implica que los mecanismos de inversio´n de la imanacio´n
var´ıan al aplicar el campo en la direccio´n del eje dif´ıcil. En primer lugar, se estudian los
mecanismos de inversio´n de la imanacio´n en las dos situaciones extremas: la nanocinta
con relacio´n de aspecto 2:1 y la nanocinta con relacio´n de aspecto 10:1. En la figura 4.5 se
muestra la distribucio´n de la imanacio´n en cada una de las capas que forma la nanocinta.
Se ha denominado la capa 1 a la capa superior, mientras que la capa inferior recibe el
nombre de capa 2. El panel (a) muestra los ciclos de histe´resis para las dos estructuras
estudiadas. Se ha marcado en nu´meros romanos y en letras griegas las zonas en las que se
ha representado el diagrama con la distribucio´n de la imanacio´n.
La figura 4.5(b) ilustra la evolucio´n de la imanacio´n cuando la relacio´n de aspecto es
pequen˜a (2:1). La paleta de colores mostrada en esta figura representa la imanacio´n a lo
largo del plano. En todo este trabajo los colores para referirnos a las direcciones x e y
sera´n los mismos. La inversio´n de la imanacio´n se lleva a cabo a trave´s de la nucleacio´n de
un vo´rtice en los bordes de las capas que forman la cinta. En estos extremos de la cinta
la imanacio´n no es paralela al eje largo. Al reducir el campo magne´tico aplicado en esa
direccio´n, el vo´rtice formado se desplaza hacia el centro de la cinta, pasando por el centro
cuando el campo aplicado es cero y desplaza´ndose hacia el otro extremo a medida que
el campo magne´tico externo aumenta en el otro sentido hasta aniquilarse en el extremo
opuesto. Este comportamiento tambie´n se ha observado en cintas con valores ma´s grandes
de w .137
Sin embargo, cuando la relacio´n de aspecto es de 10:1 el mecanismo de inversio´n de la
imanacio´n cambia. En la figura 4.5(a) se puede ver la forma del ciclo de histe´resis generado
en la simulacio´n para esta relacio´n de aspecto. Esta forma del ciclo esta´ relacionada con
rotaciones cuasi-coherentes de la imanacio´n. La distribucio´n de la imanacio´n a lo largo del
ciclo tambie´n lo demuestra, como se puede ver en la figura 4.5(c). La presencia de pequen˜os
saltos a bajo campo magne´tico aplicado en el ciclo de histe´resis corresponden a cambios
de la imanacio´n que ocurren en los bordes de la nanoestructura. La capa magne´tica pasa
de un estado “C” a un estado de “S”. Las simulaciones muestran que para una relacio´n
de aspecto 5:1 se produce la transicio´n entre inversiones a trave´s de vo´rtices y rotacio´n
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Figura 4.5. (a) Ciclos de histe´resis de las estructuras con relacio´n de aspecto 2:1
y 10:1 al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del eje dif´ıcil. A lo largo del
ciclo aparecen etiquetadas las zonas a las que hacen referencia las distribuciones de la
imanacio´n de los paneles anteriores: con nu´meros romanos para la relacio´n de aspecto
2:1 y con letras griegas para la relacio´n 10:1. Distribucio´n de la imanacio´n en cada
una de las capas que forman la nanocinta con relacio´n de aspecto (b) 2:1 y (c) 10:1.
Se muestra de forma secuencial la inversio´n de la imanacio´n. La paleta de colores
mostrada en esta figura representa la imanacio´n a lo largo del plano.
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cuasi-coherentes. Se observa, por tanto, que los mecanismos de inversio´n de la imanacio´n
dependen fuertemente de la relacio´n de aspecto.
A lo largo del eje de fa´cil imanacio´n, la relacio´n de aspecto no es un factor influyente
en los mecanismos de inversio´n de la imanacio´n. Desde la relacio´n de aspecto 2:1 a 10:1,
la inversio´n de la imanacio´n se lleva a cabo a trave´s de la nucleacio´n de un vo´rtice y su
propagacio´n posterior. La relacio´n de aspecto que tengan estas estructuras so´lo condiciona
el campo en el cual se produce la conmutacio´n de la imanacio´n y la aniquilacio´n de los
vo´rtices.
4.1.4 Probabilidad de producir la inversio´n de la imanacio´n en uno o en
dos saltos
Al realizar simulaciones micromagne´ticas sobre la estructura aislada formada por dos
capas magne´ticas ide´nticas se observo´ co´mo la inversio´n de la imanacio´n, al aplicar el
campo magne´tico en la direccio´n del eje fa´cil, en ocasiones se produc´ıa mediante un salto
simulta´neo de las dos capas, mientras que en otras ocasiones la inversio´n de la imanacio´n
se llevaba a cabo a trave´s de la conmutacio´n secuencial de ambas capas. En particular,
de 30 simulaciones realizadas de esta situacio´n, 16 de estos sucesos han llevado consigo
la inversio´n de la imanacio´n mediante un u´nico salto, por lo que se concluye que ambos
procesos son igual de probables.
La causa por la que se obtiene un mecanismo de inversio´n de la imanacio´n u otro se
muestra en la figura 4.6. En esta figura se observa co´mo la configuracio´n de los bordes de
cada capa en saturacio´n (estado I), determina el mecanismo de inversio´n de la imanacio´n.
Si las dos capas poseen un estado “C-AP”, panel (b), la conmutacio´n de la imanacio´n
en la estructura se realiza mediante un u´nico salto. Si por el contrario el estado inicial,
al saturar la estructura es un estado “S-AP”, panel (c), la inversio´n de la imanacio´n se
realiza mediante dos saltos.
Pero que se produzca uno u otro suceso debe ser independiente del estado inicial, ya que
para nanocintas con relacio´n de aspecto 10:1 no hay interaccio´n entre los dos extremos
de cada capa magne´tica, por lo que el ana´lisis debe realizarse observando cada borde
de la estructura de forma individual. En el estado II, donde la imanacio´n en los extremos
claramente esta´ fuera del eje largo de la cinta, se observan dos tipos de imanacio´n diferente:
espines orientados en direccio´n perpendicular al eje largo y sentido positivo (zona verde
segu´n la escala de colores usada) y sentido negativo (zona amarilla). Aquellos extremos
que presentan la imanacio´n en color amarillo invierten su imanacio´n antes que los que tiene
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Figura 4.6. (a) Ciclos de histe´resis correspondientes a dos nanocintas tipo bicapa,
definidas con los mismos para´metros y que se diferencian so´lo en el modo de invertirse
la imanacio´n. Distribucio´n de la imanacio´n en una nanocinta formada por dos capas
magne´ticas (capa 1 y capa 2) con una relacio´n de aspecto 10:1 en la que la inversio´n
de a imanacio´n tiene lugar en un u´nico salto (b) o en dos (c).
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una imanacio´n en sentido opuesto. Este hecho se observa en el estado III de la figura 4.6,
en esta zona los bordes con imanacio´n previa amarilla ya tienen a´reas con la imanacio´n
completamente invertida (zona azul), mientras que aquellos bordes con la imanacio´n en
color verde no presentan zonas con la imanacio´n invertida. La desviacio´n de 0.57o respecto
al eje largo de la cinta que se introduce de forma voluntaria en los para´metros iniciales
produce una ruptura de la simetr´ıa inicial e impone un sentido de giro de la imanacio´n.
Este es el motivo por el cual los bordes de las capas con imanacio´n inicial perpendicular
al eje largo y sentido negativo (zona sen˜alada en amarillo) invierten antes la imanacio´n.
Para los espines orientados en el mismo sentido que la desviacio´n inicial el giro resulta ma´s
favorable que para aquellos que poseen una orientacio´n inicial opuesta. Por tanto, en el
estado I, con ambas capas en saturacio´n, se define el proceso de inversio´n de la imanacio´n.
Si en una capa los dos extremos de la estructura se orientan en el mismo sentido que la
desviacio´n de 0.57o, esa capa invertira´ la imanacio´n antes que la otra. No puede suceder que
la nanocinta tengan todos sus bordes con la orientacio´n inicial, ya que existe interaccio´n
entre las capas que la forman, esto hace que siempre la orientacio´n de la imanacio´n entre
dos capas deba ser opuesta en cada extremo de la nanocinta. Este hecho disminuye la
energ´ıa del sistema hacie´ndolo ma´s estable.
4.1.5 Influencia de la anisotrop´ıa cristalina, K
En este apartado se estudiara´n diversos factores que influyen en las propiedades
magne´ticas de las nanocintas formadas por dos capas magne´ticas. Su estudio nos
permitira´ controlar los campos de conmutacio´n (si aplicamos el campo magne´tico externo
a lo largo del eje de fa´cil imanacio´n) o los campos de saturacio´n (si aplicamos el campo
en la direccio´n perpendicular).
Para ver la influencia que tiene la anisotrop´ıa (K) en la estructura tipo bicapa se
comparan dos nanocintas. Esta´n aisladas, con una relacio´n de aspecto 10:1, formada
por dos capas magne´ticas del mismo espesor (t1 = t2 = 20 nm) y con un separador
no magne´tico de espesor constante (d = 10 nm). Una de las nanocintas esta´ formada por
dos capas magne´ticas sin anisotrop´ıa (K0 = 0). La otra nanocinta esta´ formada por dos
capas magne´ticas con anisotrop´ıa cristalina diferente en cada capa (K1 = 1.110 erg/cc
y K2 = 6.710 erg/cc). Ambos valores de anisotrop´ıa corresponden a muestras obtenidas
experimentalmente en el cap´ıtulo anterior.
La figura 4.7(a) muestra las diferencias existentes en los ciclos de histe´resis para ambas
nanoestructuras cuando el campo magne´tico se aplica a lo largo del eje fa´cil (eje x ).
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La ruptura de la simetr´ıa entre las dos capas magne´ticas a trave´s de introduccio´n de
dos anisotrop´ıas distintas conlleva un cambio en los procesos de inversio´n de imanacio´n
de la nanocinta. En el panel (c) se muestra la distribucio´n de la imanacio´n en las dos
nanocintas para un determinado campo magne´tico aplicado, definido como instante I.
En la situacio´n que ilustra el panel se observa co´mo el valor de las capas magne´ticas con
diferente anisotrop´ıa da lugar a que el proceso de inversio´n de la imanacio´n de la nanocinta
se produzca mediante dos saltos, uno para cada capa.
Las simulaciones realizadas con diferentes anisotrop´ıas muestran que valores tan
pequen˜os como 20 erg/cc son suficientes para romper la simetr´ıa. En esta nanoestructura,
la conmutacio´n de la imanacio´n tiene lugar en dos pasos, cada uno propio de cada capa
magne´tica. La capa magne´tica con anisotrop´ıa K1 conmuta para un campo magne´tico
aplicado menor que el aplicado para la conmutacio´n de la capa magne´tica con anisotrop´ıa
K2. Por tanto, controlando la anisotrop´ıa de cada capa magne´tica se puede controlar el
campo de conmutacio´n de la nanocinta y el modo en el que tiene lugar esa inversio´n. Esto
produce un escenario interesante, en el que para un campo aplicado Bi, definido como
B1 < Bi < B2 se tiene una capa magne´tica con la imanacio´n invertida respecto de la otra,
reduciendo la remanencia del sistema. Por lo tanto, nuestros ca´lculos demuestran que el
crecimiento de dos capas con una anisotrop´ıa diferente favorece la existencia dos campos
de conmutacio´n bien definidos. Esta caracter´ıstica de la nanocinta es interesante para la
fabricacio´n de etiquetas magne´ticas.
Por u´ltimo, si el campo magne´tico se aplica a lo largo del eje de dif´ıcil imanacio´n,
figura 4.7(b), no hay diferencias significativas entre una nanocinta con las dos capas
con anisotrop´ıa igual o diferente, por tanto, no hay una dependencia significativa con
la anisotrop´ıa.
4.1.6 Influencia del espesor de la capa no magne´tica.
En este apartado se muestra de que´ forma la variacio´n del espesor de la capa no-
magne´tica cambia la respuesta magne´tica de la nanoestructura. Este espesor es fa´cilmente
modificable experimentalmente en la etapa de crecimiento.
Las dimensiones de la nanocinta estudiada son las siguientes: l = 1000 nm, w = 100
nm, los espesores de las capas magne´ticas permanecen constantes (t1 = t2 = 20 nm) y se
var´ıa el espesor de la capa no-magne´tica, d, entre 2 nm hasta los 40 nm (figura 4.8(a)).
Las dos capas magne´ticas poseen las mismas propiedades magne´ticas y se considera, para
simplificar el sistema, que no poseen anisotrop´ıa (K0 = 0).
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Figura 4.7. Comparacio´n de dos nanocintas tipo bicapa. En una de las nanocintas no
se define una anisotrop´ıa en ninguna de sus capas magne´ticas (K0K0), mientras que en
la otra nanocinta, cada capa magne´tica posee anisotrop´ıa no nula y de diferente valor,
K1K2.(a) Respuesta de la imanacio´n al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del
eje fa´cil. Se sen˜ala el instante denominado I en cada uno de los ciclos de histe´resis.
(b) Primer cuadrante del ciclo de histe´resis resultante de aplicar el campo magne´tico
en la direccio´n de dif´ıcil imanacio´n en las dos nanoestructuras. (c) Distribucio´n de
la imanacio´n en las capas magne´ticas que forman cada una de las nanocintas en el
instante I.
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Figura 4.8. (a) Ilustracio´n de los casos extremos estudiados variando el espesor de
la capa no-magne´tica (t var´ıa desde 5 nm a 40 nm). (b) Relacio´n entre el espesor de
la capa no-magne´tica y el campo para el cual se produce la inversio´n de la imanacio´n
al aplicar el campo magne´tico externo en la direccio´n de fa´cil imanacio´n. La gra´fica
insertada en este panel muestra el primer cuadrante correspondiente a los ciclos de
histe´resis de todas las nanocintas. (c) Distribucio´n de la imanacio´n cuando el campo
externo aplicado es cero en las capa magne´ticas que forman dos nanocintas, una con t
= 5 nm y la otra con t = 40 nm. La capa 1 corresponde a la capa de arriba y la capa
2 representa la capa de abajo. (d) Relacio´n entre el espesor de la capa no-magne´tica
y el campo para el cual se produce la inversio´n de la imanacio´n al aplicar el campo
magne´tico externo en el eje dif´ıcil. La gra´fica insertada en este panel muestra el primer
cuadrante correspondiente a los ciclos de histe´resis de las nanocintas.
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La gra´fica insertada en la figura 4.8(b) muestra el primer cuadrante de los ciclos de
histe´resis de nanocintas aisladas resultantes de aplicar un campo magne´tico externo a lo
largo del eje x. En esta figura se observa co´mo variando el para´metro d se puede modificar
el campo magne´tico de conmutacio´n para una nanocinta aislada. La reduccio´n del espesor
de la capa no-magne´tica favorece la inversio´n de la imanacio´n de la nanocinta ya que la
interaccio´n entre las capas magne´ticas aumenta. Este hecho se observa en el panel (c). Tras
haber saturado dos nanocintas, en este panel se muestra la distribucio´n de la imanacio´n
en cada capa magne´tica cuando el campo externo aplicado es nulo. Cuando la capa no-
magne´tica tiene un espesor de 40 nm la interaccio´n entre las capas magne´ticas es pequen˜a.
Esto hace que el a´rea en los bordes de cada capa, con la distribucio´n de la imanacio´n fuera
del eje fa´cil, sea muy pequen˜a, como consecuencia de la baja interaccio´n entre las capas.
Por el contrario, si el espesor de la capa no-magne´tica es de 5 nm, el a´rea con la imanacio´n
desalineada del eje fa´cil aumenta un 50 % respecto al caso anterior debido a la interaccio´n
entre las capas magne´ticas. Este acoplamiento implica la necesidad de un menor campo
magne´tico externo para invertir la imanacio´n.
La relacio´n entre d y el campo de conmutacio´n se representa en la gra´fica del panel (b)
de la figura 4.8 donde la l´ınea continua roja es una gu´ıa para el ojo. A medida que el espesor
de la capa no magne´tica aumenta, el campo magne´tico externo necesario para conmutar
la imanacio´n dentro de la estructura es mayor. La variacio´n del campo de conmutacio´n
es ma´s significativa para valores de d comprendidos entre 2 y 20 nm. A partir de d = 20
nm, la variacio´n del campo necesario para invertir la imanacio´n es menos significativo. Si
aumenta´semos el valor de d en las simulaciones el Hcon aumentar´ıa hasta el valor ma´ximo
encontrado en la nanocinta monocapa (Hcon = 1630 Oe), Ape´ndice A.
En la gra´fica insertada en figura 4.8(d) se muestra el primer cuadrante de los ciclos
de histe´resis resultantes de aplicar el campo magne´tico a lo largo del eje y para distintas
nanocintas con diferentes valores de d. Representando los valores del campo de saturacio´n
(Hsat) en funcio´n del espesor de la capa no-magne´tica obtenemos la relacio´n que se muestra
en la gra´fica principal del panel (d), donde la l´ınea continua roja es una gu´ıa para el ojo. Se
observa co´mo al aumentar la separacio´n de las capas magne´ticas el campo necesario para
saturar la nanocinta disminuye. Cuando el espesor de la capa no-magne´tica es pequen˜o,
la interaccio´n entre las capas es fuerte, y por tanto los polos magne´ticos generados en los
laterales de las estructuras al aplicar el campo magne´tico en el eje y son ma´s intensos.
Estos polos inducen un campo desimanador grande que se opone a la imanacio´n y por
tanto, el campo magne´tico de saturacio´n es mayor.
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Figura 4.9. (a) Ilustracio´n de los casos extremos estudiados donde t1 var´ıa desde 5
nm a 20 nm. Relacio´n entre el espesor de la capa magne´tica variable t1 y el campo
para el cual se produce la inversio´n de la imanacio´n para esa capa magne´tica al
aplicar el campo magne´tico externo en la direccio´n de (b) fa´cil y (c) dif´ıcil imanacio´n.
La gra´ficas insertadas en estos paneles muestran el primer cuadrante correspondiente
a los ciclos de histe´resis de las nanocintas.
4.1.7 Influencia de los espesores de las capas magne´ticas.
4.1.7.1 Bicapas con distinto espesor.
A continuacio´n, se estudiara´ la influencia de los espesores de las capas magne´ticas en
la respuesta de la estructura al campo magne´tico externo. Para ello, en primer lugar se
parte de un espesor fijo para la capa inferior (t1 =constante = 20 nm) y se modifica el
espesor de la capa magne´tica superior (t2). La figura 4.9(a) muestra las nanoestructuras
con espesor mı´nimo y ma´ximo estudiadas en este apartado. En este caso se mantiene
constante el espesor de la capa no-magne´tica (t = 10 nm).
En la gra´fica insertada en la figura 4.9(b) se muestra el segundo cuadrante de los
ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del eje fa´cil.
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Se observa el campo magne´tico para el cual se produce la inversio´n de la imanacio´n en la
capa superior, que siempre es ≤ t1. Si se modifica el espesor de una de las capas magne´ticas,
produciendo una ruptura de la simetr´ıa entre ambas, se consigue que la conmutacio´n de
cada capa se produzca a distinto campo magne´tico. Adema´s, esta primera conmutacio´n
depende del espesor t2. La figura 4.9(b) muestra la relacio´n existente entre el campo de
conmutacio´n para la capa con espesor variable y el espesor de dicha capa magne´tica. Si se
parte de la nanocinta nominal (t1 = t2 = 20 nm) y se va disminuyendo el espesor de una de
las capas, la gra´fica muestra co´mo el campo de primera conmutacio´n que aparece disminuye
al disminuir este espesor magne´tico, llegando a conmutar la capa de 5 nm de espesor a
campos magne´ticos pro´ximos a cero. Este comportamiento se observa en el Ape´ndice A
para las nanocintas monocapa, donde el campo de inversio´n disminuye con el espesor de
la capa magne´tica. En el caso de la estructura bicapa el motivo de este cambio es algo
diferente. En este caso la capa delgada se encuentra bajo la accio´n del campo externo y el
campo creado por la capa gruesa. El efecto de la capa gruesa es constante (t2 = 20 nm)
en todos los casos estudiados. As´ı pues, cuanto menor sea el espesor de la capa delgada
menor sera´ el campo externo necesario para invertir en ella la imanacio´n. Este resultado
esta´ en consonancia con simulaciones realizadas en nanoestructuras bicapa cuadradas95 y
en dots.138
Si el campo magne´tico externo se aplica en la direccio´n perpendicular (eje y) se observa
la misma relacio´n entre el espesor de la capa magne´tica variable y el campo de saturacio´n
de la nanocinta. La gra´fica insertada en la figura 4.9(c) muestra los ciclos de histe´resis para
tres nanocintas con diferentes valores de t2. Se muestra el primer cuadrante u´nicamente.
La gra´fica del panel (c) representa el campo de saturacio´n de las nanocintas en funcio´n
de t2. Si se parte de la estructura nominal de t1 = t2 = 20 nm y se va disminuyendo el
espesor de una de las capas hasta 5 nm, se observa co´mo el campo magne´tico para saturar
la nanocinta disminuye tambie´n.
Por tanto, controlando la diferencia de espesores entre las capas magne´ticas se puede
seleccionar el campo magne´tico externo para el cual una de las capas conmuta mientras
que la otra no. Desde un punto de vista tecnolo´gico este efecto tiene aplicaciones
potencialmente u´tiles ya que una misma estructura podr´ıa detectar dos campos magne´ticos
distintos.
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Figura 4.10. (a) Ilustracio´n de los casos extremos donde t1 y t2 var´ıa desde 5 nm
a 20 nm. Ciclos de histe´resis de las nanocintas al aplicar el campo magne´tico en la
direccio´n de (b) fa´cil y (c) dif´ıcil imanacio´n.
4.1.7.2 Bicapas con el mismo espesor.
En este apartado, se han modificado los espesores magne´ticos de las dos capas, desde
valores que var´ıan entre 5 nm y 20 nm. El l´ımite superior se define en 20 nm ya que trabajar
con espesores mayores requerir´ıa de un mallado en la direccio´n del eje z que aumentar´ıa
de forma significativa los tiempos de ca´lculo, tal y como se explica en el Ape´ndice A. La
figura 4.10(a) ilustra las nanoestructuras estudiadas en este apartado.
La figura 4.10(b) muestra los ciclos de histe´resis correspondientes a las nanocintas
sometidas a un campo magne´tico externo a lo largo del eje de fa´cil imanacio´n. Los polos
magne´ticos producidos en los bordes de cada capa son menores a medida que el espesor de
las capas disminuye. El campo desimanador que se opone a la imanacio´n en consecuencia
es menor tambie´n, de este modo, el campo magne´tico que produce la inversio´n de la
imanacio´n en cada capa magne´tica se reduce al disminuir el espesor.
Al aplicar el campo magne´tico en el eje dif´ıcil, figura 4.10(c), la disminucio´n del espesor
84 Series ordenadas en 2-D de nanocintas bicapa de FeCo.
da lugar a un factor desimanador ma´s pequen˜o y, por tanto, un campo de saturacio´n ma´s
bajo. En este caso, la variacio´n simulta´nea de los espesores de ambas capas magne´ticas
produce cambios en el campo de saturacio´n de la nanocinta sin romper la simetr´ıa entre
las capas. La forma de todos los ciclos de histe´resis indica que el proceso de inversio´n de
la imanacio´n tiene por rotacio´n cuasi-coherente de los espines.
Desde un punto de vista pra´ctico, reducir los espesores de las capas magne´ticas
por debajo de 20 nm dificulta la medicio´n de sus propiedades magne´ticas. Esto es un
inconveniente a tener en cuenta si se desea usar esta nanocinta como co´digo de barras,
como sensor o lector magne´tico.
4.1.8 Influencia de la forma de los bordes de la nanocinta
Al realizar la litograf´ıa por haz de electrones mediante un u´nico barrido con el haz para
formar la nanocinta, los motivos producidos poseen los bordes redondeados. Es interesante
por tanto analizar si este cambio en la forma afecta o no a los procesos de inversio´n de la
imanacio´n y a los campos desimanadores.
La figura 4.10(a) muestra la respuesta de la imanacio´n al aplicar el campo en la
direccio´n de fa´cil imanacio´n en dos nanocintas, una con los bordes rectangulares y la
otra con los bordes redondeados. Redondear los bordes de las capas implica una reduccio´n
del 24 % en el campo de conmutacio´n. En el caso de la estructura monocapa la reduccio´n
es del 36 % (Ape´ndice A). Por tanto, en el caso de la estructura bicapa este aspecto influye
menos. Se ha sen˜alizado el estado I (figura 4.10(c)), en el que la nanocinta con bordes
redondeados ha invertido por completo la imanacio´n en una de las capas, mientras que la
estructura rectangular no lo ha hecho por completo. Se observa co´mo en la capa 2 para
la estructura rectangular, los vo´rtices que al propagarse invierten la imanacio´n todav´ıa no
se han aniquilado generando la inversio´n de total de la capa. Por tanto, el redondeo de los
bordes favorece la inversio´n de la imanacio´n.
Aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del eje dif´ıcil (figura 4.10(b)) no se aprecian
diferencias en los valores de campo de saturacio´n al modificar la geometr´ıa de los bordes
de cada capa.
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Figura 4.11. Ciclos de histe´resis de las dos nanocintas al aplicar el campo magne´tico
en la direccio´n del (a) eje fa´cil y (b) eje dif´ıcil. Se sen˜ala en la figura la parte del ciclo
de histe´resis en la que se ha tomado la distribucio´n de la imanacio´n del panel de
arriba, instante I. (c) Distribucio´n de la imanacio´n para el instante definido como I
en la nanocinta con los borde de cada capa magne´tica cuadrados y redondeados.
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4.2 Simulaciones micromagne´ticas de una serie ordenada en
2-D de nanocintas bicapa.
Una vez estudiada la nanocinta tipo bicapa aislada y analizados todos los factores que
pueden modificar la respuesta de la estructura al campo magne´tico externo, se estudiara´ la
respuesta conjunta de estas nanoestructuras en una serie ordenada en 2-D. El para´metro
que se modificara´ en ambos casos sera´ el espaciado entre las nanocintas y se analizara´ su
influencia en la respuesta al campo magne´tico externo. Esta configuracio´n es interesante
desde una perspectiva tecnolo´gica. Ya que el control de estos para´metros permite la
explotacio´n de estos sistemas para la fabricacio´n de sensores y etiquetas magne´ticas.25–27
En este caso las nanoestructuras estara´n formadas por dos capas magne´ticas del mismo
espesor (t1 = t2 = 20 nm), separadas por una capa no-magne´tica a modo de separador
con espesor d = 10 nm (figura 4.12(a)). La separacio´n entre nanocintas a lo largo del eje
x se mantiene constante (s1 = 1000 nm) y se modifica la separacio´n a lo largo del eje
y (s2). En el caso de series ordenadas formadas por estructuras tipo bicapa, el sistema
puede ser considerado como una serie 3-D donde cada capa magne´tica interacciona con
otras situadas arriba, abajo o a ambos lados.
En la figura 4.12(b) se muestra la respuesta de la imanacio´n al campo magne´tico
aplicado cuando e´ste se aplica en la direccio´n del eje x. La presencia de la estructura
bicapa produce dos campos de conmutacio´n, uno para cada capa magne´tica. Estos campos
de conmutacio´n dependen del valor de s2. La respuesta al campo magne´tico es igual tanto
para la nanoestructura aislada como para la nanoestructura en una serie ordenada con los
elementos separados lateralmente 200 nm. Si la separacio´n s2 es de 100 nm, la variacio´n
es mı´nima. En las dos situaciones (s2 = 100 nm y s2 = 200 nm), la conmutacio´n se realiza
de forma simulta´nea en ambas capas magne´ticas. Recue´rdese que, estad´ısticamente, este
suceso es probable en nanocintas bicapa aisladas. Esto demuestra que la interaccio´n entre
elementos adyacentes es muy pequen˜a o nula cuando s2 > 100 nm. Se ha representado
en la gra´fica el ciclo de histe´resis correspondiente a la nanocinta aislada formada por
dos capas magne´ticas para poder comparar este resultado con la serie ordenada con un
espaciado lateral grande. Si el espaciado lateral disminuye, la interaccio´n entre nanocintas
adyacentes se hace ma´s intensa produciendo una disminucio´n del campo necesario para
invertir la imanacio´n. La distancia para la cual este efecto tiene lugar corresponde con la
anchura de la nanocinta (w).
La relacio´n entre s2 y el campo de conmutacio´n al aplicar el campo magne´tico en el eje
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Figura 4.12. (a) Serie ordenada en 2-D de nanocintas formadas por dos capas
magne´ticas. El espaciado s1 permanece constante en todo el experimento, mientras
que s2 varia entre 200 nm y 5 nm. Ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo
magne´tico en (b) la direccio´n del eje fa´cil de la nanocinta y (c) en la direccio´n
perpendicular para una nanocinta bicapa en una serie ordenada en 2-D. Los ciclos
representados negro muestran la respuesta de la imanacio´n frente a estos campos
para una u´nica nanocinta con estructura bicapa aislada.
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fa´cil se ha representado en la figura 4.14(c). Se han incluido los resultados obtenidos para el
caso de nanocintas monocapa, aunque el ana´lisis de la estructura monocapa esta´ detallada
en el Ape´ndice A. Se observa co´mo la reduccio´n de s2 produce una disminucio´n del campo
de conmutacio´n, siendo ma´s significativa esta variacio´n cuanto menor es el espaciado s2.
Los valores de campo de conmutacio´n en las nanocintas monocapa son mayores que los
encontrados en las nanocintas bicapa ya que la interaccio´n entre las capas magne´ticas que
forman la nanoestructura favorecen la inversio´n de la imanacio´n.
De los resultados mostrados en la figura 4.13(b) se observa que la dependencia del
campo de conmutacio´n con s2 es similar en el caso de la serie ordenada de nanocintas
monocapa y bicapa. En ambos casos la variacio´n del campo de conmutacio´n entre 5 nm
y 100 nm de s2 es de ∼ 1300 Oe. Pero el sistema formado por estructuras bicapa an˜ade
un nuevo campo de conmutacio´n. Este nuevo campo de conmutacio´n proporciona mayor
diversidad al sistema en el caso de posibles aplicaciones tecnolo´gicas.
En la figura 4.12(b) se muestran los ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo
magne´tico a lo largo del eje y. A medida que el espaciado s2 disminuye, el campo magne´tico
necesario para saturar la estructura disminuye, de forma que el sistema con mayor Hsat
es la nanocinta aislada. Por otro lado, la serie ordenada de nanocintas bicapas separadas
5 nm lateralmente presentan un ciclo de histe´resis propio de un eje de fa´cil imanacio´n
(figura 4.13). En esta situacio´n los mecanismos de inversio´n de la imanacio´n cambian
respecto al resto de valores de s2. La interaccio´n entre nanocintas adyacentes es tan fuerte
que la inversio´n de la imanacio´n no se produce mediante una rotacio´n coherente de los
espines. La figura 4.13(c) muestra la distribucio´n de los espines en tres estados diferentes
(I, II y III) a lo largo de la simulacio´n. En la inversio´n de la imanacio´n de cada capa influye
la capa adyacente situada a 5 nm y la otra capa de la nanocinta situada a 10 nm. Esta
situacio´n hace que la rotacio´n de la imanacio´n se produzca en cada extremo de la capa
en sentidos diferentes. En concreto, en cada capa los espines giran en sentido horario en
uno de los bordes y en sentido anti-horario en el otro borde. Esto conlleva la aparicio´n
de una pared transversal (estado II) en el medio de cada capa, previa a un vo´rtice que
favorece la inversio´n total de la imanacio´n. Como ocurr´ıa en el caso de series ordenadas
de nanocintas monocapa (Ape´ndice A) cuando s2 = 5 nm el sistema se comporta como
una serie ordenada a lo largo del eje x de macrocintas de longitud infinita separadas entre
s´ı 1.000 nm.
La relacio´n entre s2 y el campo de saturacio´n en estos sistemas formados por nanocintas
bicapa se muestra en la figura 4.14(a). Se representa en esta gra´fica los resultados obtenido
para el caso de nanocintas monocapa y el modelo de Adeyeye139 (Ape´ndice A). Aunque
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Figura 4.13. (a) Serie ordenada en 2-D de nanocintas bicapa con una separacio´n a
lo largo del eje y de s2 = 5 nm. (b) Ciclo de histe´resis resultante de aplicar el campo
magne´tico externo en la direccio´n del eje y en una serie ordenada en 2-D con una
separacio´n lateral de motivos de 5 nm. Se representan tres puntos de estudio: I, II y
III. (c) Vista en perspectiva de la distribucio´n en los puntos antes indicados.
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Figura 4.14. Dependencia del campo de saturacio´n a lo largo del eje largo de la
nanocinta (a) y del campo de conmutacio´n a lo largo del eje corto de la nanocinta
(b) con el espaciado lateral entre nanoestructuras adyacentes s2 para nanocintas
monocapa (azul) y bicapa (rojo). La l´ınea azul continua representa el valor obtenido
para una u´nica nanocinta monocapa aislada mientras que la l´ınea roja continua
representa el valor obtenido para una u´nica nanocinta bicapa aislada. La l´ınea azul
discontinua representa el resultado de aplicar el modelo de Adeyeye et al 139 a los
resultados extra´ıdos de la simulacio´n.
este modelo no considera la interaccio´n perpendicular a lo largo del eje z y por tanto
la separacio´n entre capas magne´ticas (d) no existe, la tendencia general del campo de
saturacio´n sigue la forma prevista por este modelo cuando se aplica el campo en la
direccio´n del eje dif´ıcil. Los resultados obtenidos en los sistemas bicapa coinciden con
el modelo de Adeyeye cuando el espaciado s2 < 20 nm. Cuando s2 aumenta, los resultados
de las simulaciones discrepan del modelo ya que s2 se vuelve menos significativo que d y
el modelo ya no describe bien el sistema. En esta direccio´n del campo aplicado, el campo
de saturacio´n de las series bicapa es ma´s alto que en las monocapa.
La tendencia general es similar tanto para las nanocintas monocapa y como para
bicapa, acerca´ndose ambos al l´ımite correspondiente a las nanocintas aisladas. Debido a
la fuerte dependencia existente del campo de saturacio´n y de los campos de conmutacio´n
con el espaciado, variando s2 es posible disen˜ar dispositivos magne´ticos con respuestas
magne´ticas al campo muy diferentes.
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4.3 Resultados experimentales.
Con las conclusiones obtenidas en el Cap´ıtulo 3 y con los resultados de las
simulaciones realizadas se han obtenido las herramientas necesarias para el disen˜o de
sistemas experimentales con posibles aplicaciones tecnolo´gicas. Se comenzara´ fabricando
la heteroestructura Au/FeCo/Au/FeCo/Au en pel´ıculas delgadas, se estudiara´n las
propiedades magne´ticas que presentan y a continuacio´n se disen˜ara´ y producira´ la
nanoestrutura tipo nanocinta, tanto aislada como en una red 2-D.
4.3.1 Pel´ıculas delgadas de FeCo
En primer lugar se ha crecido una heteroestuctura formada por dos pel´ıculas delgadas
de FeCo de 20 nm de espesor, cada una de ellas crecida bajo diferentes condiciones de
potencia, tipo de fuente, presio´n y flujo de Ar. Para separar ambas capas se crece una
capa no magne´tica, en este caso de 10 nm de Au. La figura 4.15(a) muestra un esquema
de la estructura crecida por pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n y las condiciones de
crecimiento para cada una de las capas magne´ticas. Al igual que se hizo para las pel´ıculas
delgadas de FeCo, aqu´ı tambie´n se ha crecido una capa inferior y otra superior de Au.
El crecimiento de estas capas se realiza de forma sucesiva, sin romper el vac´ıo entre capa
y capa para asegurarnos de que no existen efectos de oxidacio´n. Esta pel´ıcula delgada
formada por las dos capas magne´ticas tiene unas dimensiones de 5 mm de largo y 4 mm
de ancho al igual que todas las crecidas en el Cap´ıtulo 3.
Para estudiar las propiedades magne´ticas se ha realizado la medida de la imanacio´n
frente al campo magne´tico externo aplicado bajo las dos direcciones ortogonales que
marcan el eje largo y el corto de la muestra y a 45o de ambas. El espesor de cada capa
magne´tica hace que la componente perpendicular al plano de la anisotrop´ıa de forma sea
nula. La anchura (5 mm) y la longitud de la pel´ıcula (4 mm) no inducen una direccio´n
preferente de anisotrop´ıa del plano. Por tanto, los ciclos de histe´resis realizados en las tres
direcciones mencionadas no poseen cambios significativos en cuanto a la forma.
En la figura 4.15(b), la gra´fica insertada muestra los ciclos de histe´resis completos,
mientras que la figura principal del panel refleja un detalle a bajos campos magne´ticos
para observar de forma clara los dos campos de conmutacio´n presentes: uno para cada
capa magne´tica. La capa ma´s blanda magne´ticamente invierte su imanacio´n antes que la
capa ma´s dura. En el Cap´ıtulo 3 se ha demostrado la capacidad de controlar estos valores
de campo coercitivo.
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Figura 4.15. (a) Esquema de la heteroestructura fabricada mediante pulverizacio´n
cato´dica por magnetro´n. Consta de dos capas magne´ticas de FeCo de 20 nm de espesor
cada una. La capa 1 crecida bajo las siguientes condiciones: 20 W con una fuente PDC
con PAr = 5 mTorr y un flujo de Ar de 2 sccm. La capa 2 crecida bajo las siguientes
condiciones: 80 W con fuente DC con PAr = 40 mTorr y un flujo de Ar de 11 sccm. Las
capas magne´ticas esta´n separadas por una capa no magne´tica de 10 nm de Au. Para
cada una de las capas se indica las condiciones de crecimiento usadas. (b) Ciclos de
histe´resis a lo largo de dos direcciones ortogonales: eje largo y eje corto de la muestra y
a 45o. La gra´fica insertada muestra el ciclo completo, mientras que la figura principal
es un detalle a bajos campos magne´ticos para observar de forma clara los dos campos
de conmutacio´n.
4.3.2 Serie ordenada en 2-D de nanocintas de FeCo
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4.3.2.1 Caracterizacio´n del crecimiento
Una vez que se ha demostrado la capacidad de generar heteroestruturas de
Au/FeCo/Au/FeCo/Au en pel´ıculas delgadas con distinta respuesta de cada capa
magne´tica al campo aplicado, se disen˜an y producen series ordenadas en 2-D de nanocintas,
para aplicaciones en el campo de los co´digos de barras y en los sensores magne´ticos.
Se estudiara´ experimentalmente la dependencia con el espaciado lateral (s2) en las
propiedades magne´ticas de las series. Para ello se han fabricado muestras con las mismas
dimensiones que las simulaciones.
Se han creado los patrones de las nanocintas mediante litograf´ıa electro´nica, todas ellas
con la misma geometr´ıa (l = 1000 nm y w = 100 nm). Los detalles del procesado de las
muestras se han descrito en el Cap´ıtulo 2. El equipo de litograf´ıa electro´nica usado en este
trabajo ha permitido litografiar a´reas de 7 mm × 7 mm de estas nanoestructuras tal y
como se muestra en la figura 4.16(a). Se ha comprobado que son homoge´neas en todo el
a´rea fabricada, no encontrando diferencias entre los bordes y la zona central. El largo y
el ancho de las nanocintas, as´ı como la altura y el borde de las estructuras son ide´nticas.
Para estudiar la homogeneidad de la zona litografiada, as´ı como la validez de cada etapa
del procesado, se han realizado ima´genes de SEM de varias zonas (figura 4.16).
(a) (c)(b)
2 µm
Figura 4.16. (a) Fotograf´ıa de una de las muestras estudiadas. La zona cuadrada
dentro de la muestra corresponde a la zona procesada con litograf´ıa electro´nica. (b)
Imagen de 15 µm × 15 µm realizada mediante SEM de las nanocintas crecidas sobre
el sustrato de Si(100) (c) Imagen de SEM en perspectiva de la etapa previa a la
eliminacio´n de la resina en la muestra.
Se ha disen˜ado la serie ordenada en 2-D de nanocintas mediante litograf´ıa por haz de
electrones variando en cada caso el espaciado lateral (s2) entre los motivos. Este espaciado
lateral va desde varias decenas (25 nm ± 5 nm) hasta cientos de nano´metros (550 nm
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± 50 nm). A continuacio´n, se ha introducido la muestra en el sistema de pulverizacio´n
cato´dica por magnetro´n y se han crecido de forma secuencial las siguientes capas: 5 nm de
Au como capa soporte, 20 nm de Fe65Co35, 10 nm de Au como separador no-magne´tico, 20
nm de Fe65Co35 y 5 nm de Au a modo de capa protectora de posibles oxidaciones. Cada
capa de FeCo ha sido crecida bajo diferentes condiciones, detalladas en el cap´ıtulo de
Te´cnicas Experimentales (tabla 2.1), para conseguir propiedades magne´ticas diferentes en
cada capa. La figura 4.17 representa mediante ima´genes de microscop´ıa SEM las diferentes
muestras estudiadas experimentalmente. En todos los casos, la calidad es extremadamente
alta, independientemente del valor de las dimensiones o separaciones.
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Figura 4.17. Ima´genes de SEM de litograf´ıa electro´nica de las series ordenadas
en 2-D de nanocintas crecidas con pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n con las
dimensiones siguientes: l = 1000 nm, w = 100 nm. Las nanocintas esta´n formadas
por dos capas magne´ticas (FeCo), separadas por una capa no-magne´tica (Au) con
dimensiones: t1=20 nm y t2 = 20 nm.
4.3.2.2 Ana´lisis del espesor
La figura 4.18(a) muestra una imagen de AFM de una regio´n con varias nanocintas.
El ana´lisis con esta te´cnica de fuerzas ato´micas permite comprobar la calidad de las
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Figura 4.18. (a) Imagen de AFM de la topograf´ıa de la superficie de una serie
ordenada de nanocintas separadas lateralmente una distancia de 20 nm y a lo largo
del eje largo 1000 nm. (b) Perfil a lo largo de la imagen topogra´fica de 3 µm de
longitud en la que se observa en el espesor total de cada nanocinta. Cada una de
las ondulaciones corresponde a una u´nica nanocinta. La l´ınea discontinua indica el
espesor ideal de cada nanocinta.
nanoestructuras en lo referente a su espesor total. Como se puede ver, a esta escala
nanome´trica, el taman˜o y forma de la muestra es regular y homoge´nea. Aunque la
separacio´n lateral entre motivos es mucho menor que la anchura, las nanocintas esta´n
aisladas unas de otras, con bordes bien perfilados y algo redondeados. Como ya se ha visto
en la simulacio´n micromagne´tica, el efecto de esta geometr´ıa es el de favorecer la nucleacio´n
de una pared en esa zona de la nanoestructura y reducir el campo de conmutacio´n necesario
para invertir la imanacio´n. No se han observado impurezas, lo que indica que la rutina de
eliminacio´n de la resina ha sido realizada satisfactoriamente. Esto asegura la produccio´n
de dispositivos de alta calidad.
La figura 4.18(b) representa un perfil horizontal de la imagen topogra´fica. Este perfil
confirma los valores ideales supuestos durante el experimento para t1, t2, d y la capa
superior e inferior de Au crecidas para evitar la oxidacio´n de la estructura. La suma
de todas estas variables da un espesor total ideal de 60 nm ± 5 nm. Este estudio
es importante ya que las simulaciones indican que el comportamiento magne´tico es
fuertemente dependiente del espesor de cada capa.
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4.3.2.3 Caracterizacio´n magne´tica
El acoplamiento entre las nanoestructuras dentro de la serie ordenada en 2-D ha sido
analizado en funcio´n de la separacio´n lateral (s2). Para estudiar la respuesta de estas
nanocintas al campo magne´tico se realizaron medidas magne´ticas mediante MOKE en
modo difraccio´n. Los detalles de esta te´cnica de medida se han descrito en el Cap´ıtulo 2.
Como se ha explicado hemos medido en modo difraccio´n de manera que se recoge toda la
informacio´n magne´tica de las nanocintas eliminando la sen˜al con otro origen. As´ı, al medir
el haz difractado en vez del haz reflejado, la componente diamagne´tica del sustrato de Si
no aparece, mejorando con ello la relacio´n sen˜al-ruido.
En la figura 4.19 se representan los ciclos de histe´resis experimentales de cada una de
las muestras fabricadas. En el panel (a) se representa la respuesta al campo magne´tico
cuando e´ste es aplicado en la direccio´n de fa´cil imanacio´n mientras que en el panel (b) se
muestra la respuesta de la estructura al campo magne´tico externo aplicado en el eje dif´ıcil.
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Figura 4.19. Ciclos de histe´resis obtenidos experimentalmente mediante medidas
basadas en el Efecto Kerr Magneto-o´ptico al aplicar el campo magne´tico externo en
la direccio´n del (a) eje fa´cil y (b) dif´ıcil de serie ordenada en 2-D de nanocintas.
Se ha aplicado un campo magne´tico externo a lo largo del eje largo de la nanocinta de
1000 Oe. Con este valor las estructuras se encuentran totalmente saturadas. A lo largo del
eje de fa´cil imanacio´n se detectan dos saltos a diferentes campos magne´ticos externos. Al
fabricar las muestras con diferentes anisotrop´ıas (K1=1.1105 erg/cc y K2=6.7 104 erg/cc)
se produce la inversio´n magne´tica a dos campos magne´ticos externos diferentes. La altura
de los saltos depende de la intensidad de la sen˜al recibida en el equipo de MOKE, que
es diferente en las dos capas. La presencia de dos campos de conmutacio´n se observa en
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todas las muestras a excepcio´n de la muestra con un espaciado lateral s2 = 25 ± 5 nm.
Esta muestra presenta los motivos muy juntos, esto hace que la interaccio´n entre cintas
adyacentes sea comparable con la interaccio´n entre las propias capas que forman la cinta
y en consecuencia todas las capas conmutan casi simulta´neamente.
El campo necesario para la inversio´n magne´tica en las dos capas se reduce al disminuir
el espaciado lateral entre las nanocintas, como se hallo´ en las simulaciones. El primer campo
de conmutacio´n, sin embargo, no sigue el comportamiento que las simulaciones preve´n
para el caso de un espaciado lateral pequen˜o (≤ 40 nm). Esto indica que la aproximacio´n
utilizada en las simulaciones, que considera que todas las cintas conmutan del mismo modo,
no es adecuada. En este caso, se puede producir la primera conmutacio´n de la imanacio´n
en la capa superior de una nanocinta y en la capa inferior de la nanocinta vecina ya que,
a distancias pequen˜as, hay fuerte acoplamiento entre ellas. Esta conmutacio´n diferente en
dos nanocintas vecinas no se contempla en las simulaciones.
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Figura 4.20. (a) Dependencia del campo de conmutacio´n total de cada muestra
con el espaciado lateral s2. (b) Dependencia del campo necesario para saturar las
nanocintas en funcio´n de s2.
Las medidas experimentales muestran valores de campos de conmutacio´n menores que
los observados en las simulaciones. La inversio´n de la imanacio´n en el caso de los ciclos a
lo largo del eje fa´cil se produce por la nucleacio´n y posterior propagacio´n de los vo´rtices en
los extremos de la nanocinta. La nucleacio´n de los vo´rtices depende de la superacio´n de la
barrera energe´tica para producir la inversio´n de la imanacio´n por parte de los espines. La
temperatura no nula favorece la agitacio´n de los espines y aumenta la probabilidad de que
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estos superen la barrera energe´tica para invertir su orientacio´n, reduciendo de este modo
el campo necesario para conmutar.
En la figura 4.20(a) se representa el campo de conmutacio´n total de cada una de las
series ordenas en 2-D en funcio´n del espaciado lateral entre nanocintas. A medida que el
espaciado s2 aumenta, el campo magne´tico externo necesario para hacer que las nanocintas
conmuten de forma completa es mayor, siendo esta relacio´n ma´s significativa cuando s2
≤ w. A partir de 350 nm la influencia con el espaciado del campo de conmutacio´n es muy
pequen˜a, por tanto, la interaccio´n entre los motivos en esta situacio´n es casi nula y las
nanocintas se comportan como elementos independientes. Estos resultados confirman la
tendencia mostrada por las simulaciones, corroborando la capacidad de modificar de la
respuesta de la estructura al campo en funcio´n de factores geome´tricos.
La forma de los ciclos de histe´resis obtenidos al aplicar el campo en la direccio´n del eje
y muestran que esta direccio´n es un eje de dif´ıcil imanancio´n de las nanocintas. El campo
magne´tico externo ma´ximo utilizado ha sido de 2500 Oe (figura 4.19(b)). En esta situacio´n
la inversio´n de la imanacio´n es un equilibrio entre el valor del campo aplicado y el campo
desimanandor. El efecto te´rmico afecta en menor medida cuando el campo magne´tico es
aplicado en esta direccio´n de dif´ıcil imanacio´n. La actividad te´rmica provoca la inversio´n
de la imanacio´n debido a la rotacio´n cuasi-coherente de los espines, para esta direccio´n al
igual que en la direccio´n ortogonal.
En la figura 4.20(b) se representa el campo de saturacio´n en funcio´n del espaciado
lateral entre nanocintas. De nuevo se observa co´mo al distanciar las nanocintas a lo largo
del eje y, el campo necesario para saturarlas se hace cada vez mayor. Al contrario de lo
que sucede al aplicar el campo a lo largo del eje fa´cil, en este caso la dependencia es casi
lineal. Las simulaciones realizadas presentan la misma tendencia observada en este caso,
lo que confirma la capacidad de modificacio´n de la respuesta al campo por parte de las
series ordenadas en 2-D.
En los valores experimentales de campo conmutacio´n y campo de saturacio´n se observa
una reduccio´n de cerca del 50 % entre las muestra con una separacio´n lateral de 550 nm
y 25 nm. Esta variacio´n es mucho mayor que la encontrada en otros trabajos en los que
observaban una reduccio´n pro´xima al 20 % en nanohilos.140 La geometr´ıa utilizada en este
trabajo as´ı como el control de la distancia s2 permite por tanto una mayor variacio´n de
los valores de campo coercitivo y campo de saturacio´n en comparacio´n con otros estudios.
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Para´metros de crecimiento
Muestra/Capa/Material
depositado
Tipo de fuente
Potencia
(W )
Presio´n de Ar
(mbar)
Flujo de Ar
(sccs)
A/Capa 1/FeCo Continua (DC) 80 2.2× 10−2 11.7
A/Au Continua (DC) 15 2.2× 10−2 2.3
A/Capa 2/FeCo Pulsada (PDC) 20 3.2× 10−3 2.3
B/Capa 1/FeCo Continua (DC) 80 2.2× 10−2 2.3
B/Au Continua (DC) 15 2.2× 10−2 2.3
B/Capa 2/FeCo Pulsada (PDC) 80 2.2× 10−2 2.3
Tabla 4.1. Condiciones de crecimiento de las dos muestras (A y B) estudiadas en la
figura 4.21.
4.3.2.4 Aplicacio´n como sensor magne´tico.
Para mostrar las posibilidades que estas estructuras presentar´ıan combinadas en una
estructura 3-D se han fabricado dos muestras de nanocintas bicapa ordenadas en series 2-
D. Estas dos series se han fabricado con un espaciado lateral muy parecido, en un caso s2 =
180 ± 10 nm (muestra A) y en el otro s2 = 160 ± 10 nm (muestra B). En este experimento
el principal para´metro que se ha cambiado ha sido la anisotrop´ıa de cada capa magne´tica.
Para modificar esta anisotrop´ıa, cada una de las muestras han sido crecidas bajo distintas
condiciones de tipo de fuente, valor de la potencia aplicada, presio´n y flujo de entrada de
Ar. Los detalles del crecimiento se muestran en la tabla 4.1, donde la capa superior se
denomina Capa 1 y la capa inferior Capa 2.
En la figura 4.21 se muestra una imagen de microscop´ıa SEM de cada una de
estas series. Se han estudiado las propiedades magne´ticas en ambas muestras mediante
medidas de Efecto Kerr Magneto-o´ptico a lo largo del eje fa´cil. Los ciclos de histe´resis
resultantes de estas medidas muestran la presencia de dos campos de conmutacio´n para
cada estructura bicapa, obteniendo un total de 4 campos de conmutacio´n diferentes,
sen˜alados en figura 4.21(c), uno para cada tipo de capa magne´tica crecida.
A partir de este resultado es posible disen˜ar un sistema con una huella magne´tica
compleja. Si se disen˜a y fabrica una heteroestructura jerarquizada formada por dos o
ma´s sectores magne´ticos en donde cada sector este formado a su vez por una estructura
bicapa, se podr´ıa tener una estructura en 3-D con una multi-respuesta al campo magne´tico
aplicado tanto en la direccio´n del eje fa´cil como en la direccio´n de dif´ıcil imanacio´n,
siendo una nanoestructura potencialmente va´lida para aplicaciones en dispositivos y firmas
magne´ticas.
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Figura 4.21. Ima´genes realizadas mediente SEM de las series ordenadas en 2-D, en
donde el espaciado lateral es similar y se var´ıa la anisotrop´ıa de las capas. (a) Muestra
A y (b) Muestra B. (c) Ciclos de histe´resis de estas dos muestras a lo largo del eje de
fa´cil imanacio´n.
La figura 4.22 representa el dispositivo propuesto, donde la separacio´n entre bicapas
magne´ticas a lo largo de una nanocintas es lo suficientemente grande para que no exista
interaccio´n entre ellas. La respuesta de cada capa esta´ lo suficientemente separada la una de
la otra de manera que este dispositivo puede ser aplicado en co´digos de barras multi-firma
en el a´mbito de la seguridad y sistemas de codificacio´n.
Adema´s del disen˜o de un dispositivo 3-D, nuestro trabajo podr´ıa tener implicaciones
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en aplicaciones ya existentes. Trabajos recientes muestran dispositivos con elementos
compuestos para la codificacio´n magne´tica basados en estructuras alargadas.39 En estos
casos los valores de campo coercitivo var´ıan entre 8 - 290 Oe para aleaciones FeNi y 75
- 172 Oe para estructuras formadas por Co. En el trabajo de Love et al.39 se modifica
el valor del campo coercitivo variando la anchura y separacio´n lateral de las estructuras
alargadas. Nuestros trabajos muestran que es posible mejorar estos valores mediante el
control de los para´metros de crecimiento de las capas magne´ticas y el uso de la aleacio´n
de FeCo. nuestros resultados muestran unos valores del campo coercitivo que var´ıan desde
90 - 300 Oe al aplicar el campo en la direccio´n de fa´cil imanacio´n. Nuestro propuesta de
apilar las estructuras bicapa a lo largo del eje z podr´ıa reducir la longitud de estos sensores
de forma significativa.
Serie ordenada en 3-D:
}
}
}
Bicapa magnética
Bicapa magnética
Bicapa magnética
Figura 4.22. Ilustracio´n del disen˜o propuesto como estructura 3-D con multi-
respuesta a una campo magne´tico aplicado.
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4.4 Conclusiones.
En la primera parte de este Cap´ıtulo se han realizado estudios mediante simulaciones
micromagne´ticas en nanocintas formadas por dos capas magne´ticas de FeCo y un
separador no-magne´tico (estructura tipo bicapa). Posteriormente, esta estructura se ha
fabricado experimentalmente y por medio de medidas magneto-o´pticas se ha estudiado
sus propiedades magne´ticas.
En primer lugar se ha considerado la nanoestructura sin interaccio´n con otras
estructuras, so´lo con el campo magne´tico externo. Por medio de las simulaciones
micromagne´ticas se ha llegado a las siguientes conclusiones:
• En una nanocinta bicapa aislada, el acoplo magne´tico entre las dos capas magne´ticas
puede realizarse con la imanacio´n de forma paralela (“C-P”,“S-P”) o de forma anti-
paralela (“C-AP”,“S-AP”).
• Diferentes anisotrop´ıas cristalinas o distintos espesores en cada capa magne´tica
dan lugar a una ruptura de la simetr´ıa entre las capas, generando dos campos de
conmutacio´n diferentes al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del eje de fa´cil
imanacio´n.
• Incrementar el espesor de una capa magne´tica o de las dos de forma simultanea
aumenta el campo magne´tico necesario para invertir la imanacio´n (a lo largo del eje
fa´cil) o saturar la estructura (a lo largo del eje dif´ıcil).
• Redondear los bordes en los extremos de las nanocintas de cada capa magne´tica
(tal y como la litograf´ıa de haz de electrones produce) produce una disminucio´n del
campo de conmutacio´n de ∼ 25 %, mientras que no influye significativamente en el
valor del campo de saturacio´n.
• Al aumentar el espesor de la capa no-magne´tica, el campo de conmutacio´n se
incrementa mientras que el campo magne´tico de saturacio´n disminuye.
A continuacio´n, se han analizado las propiedades magne´ticas de la nanocinta tipo
bicapa cuando se ordenan en una serie 2-D. Se ha modificado la separacio´n lateral (s2)
entre nanocintas adyacentes, mientras que la separacio´n a lo largo de la direccio´n ortogonal
(s1) ha permanecido contante en todo momento. En este apartado, las conclusiones de las
simulaciones han sido:
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• Este tipo de estructuras tiene una respuesta al campo magne´tico aplicado bien
definida que puede ser modificada eligiendo cuidadosamente no so´lo las propiedades
de las nanocintas (como la anisotrop´ıa de cada capa magne´ticas y/o la relacio´n
de aspecto de la estructura) sino tambie´n la separacio´n lateral entre nanocintas
adyacentes s2 en particular. Existe una fuerte dependencia con s2.
• Cuando la separacio´n lateral entre nanoestructuras adyacentes es inferior a la
anchura de la cinta (w < s2), los campos de saturacio´n a lo largo del eje dif´ıcil
se reducen notablemente.
• A lo largo del eje de fa´cil imanacio´n, el campo de conmutacio´n tambie´n depende
fuertemente del espaciado lateral cuando este es menor la anchura de la cinta. A
medida que s2 disminuye, el valor del campo de conmutacio´n se reduce. Por otro
lado, cuando el espaciado s2 es superior a la anchura de la cinta (w > s2), las
nanocintas se comportan como estructuras aisladas, no observa´ndose interaccio´n
entre los elementos.
Se han fabricado series ordenadas de nanocintas constituidas por dos capas magne´ticas,
con un separador no magne´tico, mediante la combinacio´n de litograf´ıa electro´nica y
pulverizacio´n cato´dica por magne´tro´n. Se han obtenido muestras homoge´neas y de alta
calidad en a´reas de 7 × 7 mm2.
• Las medidas Kerr muestran que lo largo del eje fa´cil, la inversio´n de la imanacio´n se
realiza mediante dos saltos correspondientes cada uno de ellos a la inversio´n de la
imanacio´n de cada capa magne´tica. El origen se debe a la diferente anisotrop´ıa que
presentan las capas magne´ticas y al acoplamiento entre ellas.
• Modificando el espaciado lateral se puede seleccionar el valor del campo de
conmutacio´n. Las series ordenadas fabricadas muestran estos dos saltos de inversio´n
de la saturacio´n en los casos en los que s2 > 100 nm.
• Se ha demostrado que controlar el espaciado lateral s2 es una forma sencilla de
modificar el campo de saturacio´n y el de conmutacio´n de este tipo de estructuras.
Esta capacidad de modificar el acoplamiento magnetosta´tico entre nanoelementos
magne´ticos es interesante para el desarrollo de nuevos co´digos de barras.
• Se ha propuesto una heteroestructura jerarquizada formada por dos o ma´s sectores
magne´ticos en donde cada sector este formado a su vez por una estructura bicapa
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con una multi-respuesta al campo magne´tico aplicado. La heteroestructura podr´ıa
tener una huella magne´tica compleja, lo que la har´ıa interesante para su uso como
sensor o sistema de codificacio´n.
Cap´ıtulo 5
Muerte celular inducida por
campos magne´ticos a baja
frecuencia
En este cap´ıtulo se presenta el estudio in
vitro de la biocompatibilidad de microcintas
y nanocintas magne´ticas bicapa de FeCo con
un separador no-magne´tico entre ambas, y la
capacidad de las mismas de producir muerte
celular (v´ıa necrosis y apoptosis) en cultivos
celulares mediante campos magne´ticos a baja
frecuencia. Este trabajo se plantea como una
posible alternativa interesante a la hipertermia
debido a las bajas frecuencias utilizadas en el
tratamiento.
↔B
→
f ⊂ [5 - 50] Hz
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En este cap´ıtulo se utilizan estructuras rectangulares con dimensiones que van desde
la microescala hasta la nanoescala, y se analiza la influencia que tienen las dimensiones de
la estructura en un ensayo biome´dico de muerte celular. El procesado de estas estructuras
resulta ra´pido y de complejidad moderada ya que no es necesario funcionalizar las
estructuras antes de ser usadas en el ensayo. A lo largo de este cap´ıtulo se describira´ el
ensayo in vitro realizado con cultivos celulares y se discutira´n los resultados de toxicidad,
biocompatibilidad y muerte celular inducida por los campo magne´ticos aplicados. Este
estudio se ha llevado a cabo en el Centro de Tecnolog´ıa Biome´dica (CTB) de la UPM.
5.1 Caracterizacio´n de las estructuras magne´ticas.
Para este estudio se han fabricado tres tipos de estructuras, las tres con la misma
geometr´ıa rectangular, relacio´n de aspecto 1:10 y constituidas por dos capas magne´ticas
de FeCo del mismo espesor (t = 20 nm). Cada una de las capas magne´ticas esta´ crecida
bajo dos condiciones de crecimiento diferentes descritas en la tabla 2.1. Ambas capas
magne´ticas esta´n separadas por una capa no-magne´tica de Au (d = 10 nm). Para evitar
la oxidacio´n y la toxicidad del Co en el organismo vivo se ha crecido una capa de Au de
5 nm por encima y por debajo de la estructura bicapa. El detalle de la fabricacio´n y el
procesado de las estructuras utilizadas en este cap´ıtulo ha sido descrita en el Ape´ndice B.
Estas estructuras esta´n disen˜adas para ser usadas en medios l´ıquidos.
Las estructuras magne´ticas usadas para aplicaciones biome´dicas tienen unas dimen-
siones (longitud, l y anchura, w) que van desde la nanoescala hasta la microescala. Se
han fabricado tres tipos de cintas bicapa con el objetivo de analizar la influencia de las
dimensiones de las cintas en los resultados de muerte celular. Hasta el momento no existen
trabajos en los que se analice un rango tan amplio de taman˜o en estructuras magne´ticas.
En funcio´n de estas dimensiones, las cintas se clasifican en:
• Tipo A: Cintas de 2 µm × 20 µm
• Tipo B: Cintas de 1 µm × 10 µm
• Tipo C: Cintas de 100 nm × 1000 nm
Caracterizacio´n de las estructuras magne´ticas. 107
5.1.1 Microcintas: Tipo A y Tipo B.
Las microcintas se crecen sobre resina para facilitar su liberacio´n posterior por medio
de un disolvente orga´nico. Para la fabricacio´n de las microcintas de resina, sobre las que
se formara´ la estructura, se ha usado una resina positiva (AR-P 671.07) y una ma´scara de
litograf´ıa en la que los motivos utilizados se encuentran cromados y el resto del a´rea de
trabajo no. Como se ha indicado anteriormente, los detalles de la fabricacio´n se muestran
en el Ape´ndice B. Se optimizo´ cada etapa del procesado de estas microcintas de resina
dando lugar a los resultados mostrados en la figura 5.1. En concreto, el sobrerrevelado de
la resina provoco´ que las paredes de la estructura polime´rica se definieran con una cierta
curvatura en vez de quedar como una pared plana. Esta concavidad sirvio´ como sombra en
la etapa de crecimiento, provocando que entre las microcintas de Tipo A y B y el sustrato
de Si existiese una zona donde no se crecio´ material (figura 5.1(a)(d)). Esta discontinuidad
facilito´ la liberacio´n de las microcintas como se ilustra en la figura 5.1(b).
Para que el estudio de toxicidad y biocompatibilidad de las microcintas en el cultivo
celular sea comparable entre los distintos tipos de cintas, la cantidad de material magne´tico
debe ser el mismo, aunque esto implique que el nu´mero de cintas liberadas en el medio
no lo sea. La ma´scara utilizada para la litograf´ıa o´ptica posee un a´rea de 4 × 3 mm2 de
motivos, tanto para las de Tipo A como para las de Tipo B (Ape´ndice B). Bajo estas
condiciones, el nu´mero de microcintas en cada procesado de una muestra es distinto en
funcio´n del tipo de estructura fabricada. Cada muestra procesada de estructuras Tipo A
genera 75.000 microcintas, mientras que una muestra procesada de Tipo B fabrica 300.000
microcintas. Considerando la densidad de la aleacio´n FeCo como ρFeCo = 8.12 g/cm
3 y
suponiendo una eficiencia en la rutina de liberacio´n de las cintas de sustrato del 100 %, la
cantidad de material magne´tico fabricado es de 0.9744 µg por cada muestra procesada.
El taman˜o microme´trico de estas estructuras permite ver la respuesta a un campo
magne´tico aplicado mediante un microscopio o´ptico tras ser liberadas en un medio l´ıquido.
Este experimento se llevo´ a cabo para confirmar que las estructuras respond´ıan bajo la
accio´n de campos magne´ticos bajos (del orden de 1 mT) y con frecuencias del orden de
los Hz. Es, por tanto, una prueba preliminar necesaria antes de realizar ningu´n estudio
posterior. Adema´s este experimento confirmo´ que la presencia de dos bobinas Helmholtz en
serie son suficientes para hacer que las microcintas roten. La figura 5.2 muestra una imagen
de microscop´ıa o´ptica del sistema estudiado de dos cintas de Tipo A mientras rotaban por
la aplicacio´n del campo magne´tico. La geometr´ıa de estas estructuras favorece este giro
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Figura 5.1. Ima´genes de microscop´ıa electro´nica de barrido (SEM) de distintas
etapas del procesado. (a) Imagen en perspectiva del detalle del crecimiento de una
microcinta Tipo A sobre el motivo de resina. La l´ınea discontinua sen˜ala el perfil
lateral de la resina resultante. (b) Imagen de dos microcintas de Tipo A liberadas de
la resina y depositada sobre un sustrato de Cu. Ambas microcintas se han alineado
en la direccio´n del campo magne´tico, (Hapl), inducido por un ima´n. (c) Imagen SEM
(vista superior) de la serie ordenada de microcintas Tipo B. (d) Imagen en perspectiva
de una cintas Tipo B tras la etapa de crecimiento.
sin la necesidad de aplicar un campo magne´tico rotatorio por medio de cuatro bobinas
Helmholtz, como citan algunos autores.141 El estudio se realizo´ sobre un portaobjetos
de vidrio y se deposito´ en e´l una gota de agua con microcintas suspendidas. Se vario´ la
frecuencia entre 2 - 100 Hz obtenie´ndose para todas las frecuencias una respuesta al campo
generado (∼ 1 mT). Al aumentar la frecuencia, la velocidad de rotacio´n aumenta.
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Figura 5.2. Imagen de microscop´ıa o´ptica de microcintas de Tipo A liberadas en
agua. Se muestra la frontera de la gota de agua y el eje de giro al aplicar un campo
magne´tico externo.
5.1.2 Nanocintas: Tipo C.
La fabricacio´n de las nanocintas requiere el uso de litograf´ıa electro´nica debido a las
limitaciones que presenta la litograf´ıa o´ptica para producir estructuras con dimensiones <
1 µm. De nuevo, las etapas del procesado y la optimizacio´n de los para´metros utilizados se
detallan en el Ape´ndice B. Para conseguir la misma cantidad de material magne´tico que
en el caso de las microcintas se requiere un procesado que optimice al ma´ximo el a´rea de
crecimiento de las nanocintas y el tiempo requerido. Para ello se utilizo´ una resina de tipo
positivo. Con este tipo de resina, el motivo litografiado fue el espaciado existente entre
nanocintas. El haz de electrones barre l´ıneas horizontales y verticales de forma continua. La
ma´quina de litograf´ıa electro´nica usada hace esta operacio´n a la velocidad necesaria para
dibujar una a una las nanocintas. Estas l´ıneas expuestas al haz de electrones se debilitan
y tras el revelado se obtienen nanocintas como las que se muestran en la figura 5.3(a).
De este modo, en 10 horas de litograf´ıa, se consiguieron un nu´mero de motivos de resina
necesarios para una cantidad de material magne´tico de 1.02 µg por muestra, es decir, unos
valores similares a los obtenidos en las microcintas de Tipo A y B.
Para verificar que la liberacio´n de las nanocintas se realiza de forma adecuada
y confirmar que estas nanocintas responden al campo magne´tico externo (Hapl) se
depositaron 20 µl de agua con las nanocintas dispersas sobre un sustrato de Cu. Se
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coloco´ un ima´n en la parte inferior del sustrato y se dejaron secar las gotas. La figura 5.3(b)
muestra una imagen de SEM de las nanocintas sobre el sustrato de Cu. En esta imagen
no se observan restos de resina y el campo magne´tico producido por el ima´n fue suficiente
para alinear todas las cintas en una direccio´n. De este modo se confirmo´ que el procesado
de las cintas Tipo C era el correcto.
2 µm 500 nm
(a) (b)
↑H→apl
Figura 5.3. Ima´genes de microscop´ıa electro´nica de barrido (SEM) de distintas
etapas del procesado de cintas de Tipo C procesadas por medio de la resina PMMA.
(a) Imagen de la serie ordenada tras el crecimiento por pulverizacio´n cato´dica por
magnetro´n. (b) Imagen de las nanocintas una vez liberadas del sustrato. En la imagen
se observa como cuando se aplica un campo magne´tico externo mediante un ima´n las
nanocintas se orientan a lo largo de Hapl cuando se depositan sobre un substrato de
Cu.
Para confirmar que en la rutina de liberacio´n y lavado de las micro/nanocintas se
mantiene la heteroestructura Au / FeCo / Au / FeCo / Au realizamos un estudio
de la composicio´n de una nanocinta mediante Microscop´ıa Electro´nica de Transmisio´n
(Transmisssion Electron Microscope, TEM). El equipo usado fue JEM 3000F, descrito en
el Cap´ıtulo 2.
La observacio´n por TEM de las capas que conforman una nanocinta conlleva la
dificultad en la preparacio´n de las muestras. Estas deben orientarse respecto al campo
de trabajo del microscopio de forma que se observe el canto o lateral de la nanocinta y no
la parte superior de e´sta, como se ilustra en la figura 5.4(b). Para esta preparacio´n de las
nanocintas se ha cambiado el tipo de resina, en este caso se ha usado una resina negativa.
Esta resina resiste al ataque hu´medo realizado con acetona. La zona expuesta al haz de
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200 nm(a)
→Nano-cinta
Rejilla para el TEM
Resina MAN
→
(b)
Figura 5.4. (a) Ima´genes de microscop´ıa electro´nica de barrido (SEM) de la serie
ordenada de cintas Tipo-C en perspectiva. Se observa el contraste que producen las
distintas capas crecidas de Au y de FeCo sobre la resina MAN. (b) Ilustracio´n de la
orientacio´n de una nanocinta sobre una rendija de TEM.
electrones endurece las resinas negativas. Para que la resina adquiera mayor consistencia,
una vez revelada, se realiza un recocido. La consistencia de la resina es tal que una vez
crecido el material sobre ella (figura 5.4(a)), en la etapa de liberacio´n del sustrato, la
resina no es eliminada. Este hecho permite suspender las nanocintas crecidas junto con los
restos de resina, formando una estructura compuesta. Este procesado no es va´lido para
una aplicacio´n biome´dica, ya que la resina es to´xica para cualquier cultivo celular. Por
tanto, el hecho de que la resina no se disuelva y permanezca pegada a la nanocinta es
una ventaja a la hora de estudiar las capas que constituyen la estructura por medio del
TEM. En la figura 5.4(b) se ilustra un esquema de co´mo se dispone la nanocinta sobre
la rendija del TEM. Se depositan unas gotas de acetona en las que esta´n dispersas las
nanocintas adosadas a la resina sobre una rendija de Cu. Dada la geometr´ıa que tiene el
sistema formado por resina y nanocinta, al depositarse sobre la rendija de TEM, se orienta
de tal forma que se puede identificar cada capa crecida por transmisio´n.
En la figura 5.5(a) se muestra una imagen TEM de campo oscuro realizada a una
de las nanocintas crecidas mediante este procesado. Se observa claramente el contraste
que ofrecen las capas externas y la capa intermedia que se corresponde con la presencia
de Au en la estructura. Las capas ma´s oscuras en la imagen se relacionan con las capas
magne´ticas de FeCo. Esta imagen confirma la presencia de las distintas capas que forman
la nanocinta.
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Figura 5.5. (a) Imagen de microscop´ıa electro´nica de transmisio´n (TEM) de una
nanocinta en seccio´n transversal. La l´ınea amarilla representa el perfil de composicio´n
realizado. (b) Ana´lisis de composicio´n a lo largo de la seccio´n transversal de la
heteroestructura. Se muestra la formacio´n de dos capas magne´ticas de FeCo, la
presencia de un separador de Au entre ambas as´ı como al comienzo y al final de
la bicapa magne´tica.
Adema´s de la capacidad del microscopio para el estudio de la morfolog´ıa, el equipo
TEM utilizado tiene acoplados un detector de XEDS y un espectro´metro ENFINA. La
Caracterizacio´n de las estructuras magne´ticas. 113
utilizacio´n conjunta de estos espectro´metros, junto con la unidad de STEM y los detectores
de campo oscuro asociados, permiten llevar a cabo una caracterizacio´n qu´ımica a nivel
ato´mico. Se realizo´ un perfil de composicio´n a lo largo de las distintas capas que forman
la estructura para obtener de forma anal´ıtica la composicio´n de cada capa a lo largo de la
l´ınea amarilla de la figura 5.5(a). La figura 5.5(b) muestra la presencia de Au al comienzo
y al final de la heteroestructura as´ı como en la parte intermedia. Esta capa actu´a como
separador para dos zonas en las que esta´n presentes el Fe y el Co. El Fe se encuentra en una
proporcio´n algo mayor que la del Co, de acuerdo con la composicio´n de Fe53Co47. De este
ana´lisis tambie´n se concluye que el espesor de cada capa magne´tica es similar y pro´ximo a
los 20 nm, el valor nominal de disen˜o de la estructura. Finalmente, no se observa difusio´n
del Au en la capa de FeCo.
5.1.3 Estudio de los campos que inducen la desimanacio´n de las
nanocintas.
Una vez caracterizados los tres tipos de estructuras con las que se trabaja en
este Cap´ıtulo es importante realizar un estudio de los campos desimandadores de las
mismas. En concreto se estudian las estructuras de Tipo C, que por sus dimensiones
presentara´n estructuras mono-dominio (como se analizo´ en el Cap´ıtulo 4). Con este estudio
se conocera´n los valores de campo magne´tico externo para los cuales las capas que forman
cada nanocinta orientan sus espines de forma antiparalela, produciendo el cierre del flujo
magne´tico en la propia estructura. De este modo, la interaccio´n magne´tica entre las cintas
ser´ıa muy baja, favorecie´ndose la dispersio´n de las cintas en un medio acuoso.
Las medidas fueron realizadas utilizando la te´cnica de Magnetrometr´ıa de Muestras
Vibrantes (Vibrating Sample Magnetometer, VSM). El estudio se realizo´ sobre dos
muestras formadas por una serie ordenada en 2-D de nanocintas Tipo C, crecidas sobre
un sustrato de Si. La separacio´n a lo largo del eje largo permanece constante en ambas
muestras (s1 = 1000 nm) (ve´ase la figura 5.6). Se ha trabajado con dos series ordenadas en
2-D diferentes donde la separacio´n entre las nanocintas adyacentes a lo largo del eje corto,
(s2), fue de 540 nm y de 40 nm para cada muestra. En este experimento se ha seguido
la misma nomenclatura que la del Cap´ıtulo 4. En la figura 5.6 se ilustra la rutina para
obtener el campo desimanador para las nanocintas bicapa de FeCo. Cada recta´ngulo en
morado, nombrado como (I) y (II), representa cada una de las dos capas magne´ticas que
forman la estructura bicapa. Las flechas negras ilustran la configuracio´n de la imanacio´n
en cada estado.
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Figura 5.6. Rutina realizada para obtener el campo desimanador para las nanocintas
de FeCo crecidas sobre un sustrato de Si(100).
Las estructuras formadas por una u´nica capa magne´tica presentan un u´nico campo
de conmutacio´n, tal y como se observo´ en el Ape´ndice A. Estas nanocintas no ser´ıan
desimanadas con ningu´n campo magne´tico aplicado a lo largo del eje fa´cil, por tanto, el
estado de remanencia cero ser´ıa imposible, favoreciendo que estas estructuras monocapa se
aglomerasen con facilidad. Pero con una estructura bicapa si es posible conseguir el estado
de remanencia cero. Las nanocintas bicapa pueden ser desimanadas aplicando el campo
magne´tico apropiado a lo largo del eje fa´cil. Este campo debe ser mayor que el campo de
conmutacio´n de la primera capa, pero inferior al campo necesario para invertir la segunda
capa. Este mecanismo es dependiente del ciclo de histe´resis a lo largo del eje fa´cil.
Pero es posible desimanar las cintas bicapa mediante otra v´ıa, aplicando un campo de
saturacio´n magne´tica a lo largo del eje dif´ıcil y retirando despue´s el campo. Si el campo
magne´tico aplicado esta´ bien alineado con el eje dif´ıcil, la inversio´n magne´tica tiene lugar
cuando la imanacio´n rota en las dos capas en direccio´n opuesta. Cuando se retira el campo
magne´tico, la imanacio´n permanecera´ antiparalela y por tanto con remanencia nula. Para
conseguir este estado es necesario conocer el valor del campo magne´tico aplicado mı´nimo.
Este estudio se llevo´ a cabo con la siguiente rutina, ilustrada en la figura 5.6: I) se
aplica un campo magne´tico de saturacio´n a lo largo del eje fa´cil y se elimina despue´s el
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Figura 5.7. Diferencia de imanacio´n entre dos configuraciones de la estructura
obtenidas tras aplicar el campo magne´tico en la direccio´n perpendicular. Los valores
pro´ximos a cero indican que la configuracio´n de la imanacio´n entre las capas es anti-
paralela, provocando el cierre del flujo magne´tico en la propia estructura. Los datos
han sido normalizados a la imanacio´n de saturacio´n en cada caso.
campo, II) se aplica un campo magne´tico en el eje dif´ıcil (Hy) y despue´s se retira el campo,
III) se mide la imanacio´n que perduraba en el eje fa´cil (∆Mx).
La figura 5.7 muestra los resultados de las medidas magne´ticas realizadas en las
dos muestras descritas despue´s de aplicar un campo magne´tico a lo largo del eje dif´ıcil
y retirando a continuacio´n dicho campo. Los resultados muestran que para campos
magne´ticos por encima de 2000 Oe la remanencia es pro´xima a cero (R ∼ 0), es decir, la
mayor´ıa de las nanocintas fueron desimanadas. Para campos magne´ticos menores de 2000
Oe se observo´ remanencia (R 6= 0) y para campos magne´ticos inferiores a 1000 Oe todas
las nanocintas presentan remanencia ma´xima, es decir, ambas capas esta´n saturadas con
la imanacio´n paralela.
De este estudio se deduce que es posible conseguir que las nanocintas presenten
remanencia cero y la interaccio´n magne´tica entre ellas sea muy baja, favoreciendo as´ı la
dispersio´n de las cintas en un medio acuoso. Tan solo es necesario que, una vez que
las estructuras esta´n liberadas en el medio l´ıquido, se aplique un campo magne´tico que
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sature las capas magne´ticas que forman la estructura. Al estar libres en el medio, este
campo puede generar la orientacio´n de las nanocintas a lo largo de la direccio´n del campo
magne´tico aplicado. Una vez saturadas, se retira el campo y se aplica una sen˜al magne´tica
en forma de pulso (> 2000 Oe) en la direccio´n perpendicular al primer campo aplicado.
El pulso debe ser lo suficientemente intenso para saturar la imanacio´n a lo largo de eje
dif´ıcil, pero lo suficientemente corto para no producir un giro de la estructura. Al finalizar
el pulso, las capas magne´ticas que constituyen cada nanocinta pasara´n a un estado con la
imanacio´n antiparalela, es decir, remanencia cero en la estructura.
5.2 Cultivo celular.
En este trabajo se ha utilizado como cultivo celular la l´ınea 1321N1 (ECACC
86030402). L´ınea celular establecida a partir de un astrocitoma cerebral humano y por
tanto formada por ce´lulas de origen glial.
El medio de cultivo de esta l´ınea es el Dulbeccos modified Eagles me´dium, DMEM
(Life Technologies, 11966-025) complementado con 10 % de suero fetal bovino (FBS) (Life
Technologies, 10082147), 2 mM de L-Glutamina (Life Technologies, 25030024), 100 U/ml
de penicilina, 100 µg/ml de estreptomicina (Life Technologies, 15140122) y 50 µg/ml de
gentamicina (Life Technologies 06690069).
Las ce´lulas 1321N1 se han sembrado en pocillos de placas del tipo p96 (Nunc Thermo
Scientific) de 8 mm de dia´metro. Las ce´lulas se sembraron a una densidad de 15.000
ce´lulas/pocillo adhirie´ndose al fondo de cada pocillo. Durante el tiempo de cultivo las
ce´lulas se mantuvieron a 37o C en 5 % de CO2 y 95 % de humedad con 200 µl de medio
de cultivo en cada pocillo.
Las micro/nanocintas de FeCo se an˜adieron a las 24 horas de la siembra. En cada
pocillo con cultivo celular se an˜adieron 40 µl de H2O con las cintas magne´ticas dispersas.
Para la dispersio´n de las mismas se agito´ el eppendorf utilizado para el almacenamiento
de las cintas, durante 30 segundos en un agitador vortex a velocidad media. Se utilizo´ una
placa multipocillo para cada frecuencia de trabajo. En cada placa se utilizaron tres pocillos
p96, uno para cada tipo de cinta (cintas tipo A, tipo B y tipo C). Se duplico´ una de las
placas a modo de placa control la cual, no fue sometida a campo magne´tico externo.
La figura 5.8 representa la disposicio´n utilizada en cada placa multipocillo. Adyacente a
cada pocillo con cultivo celular y cintas magne´ticas se dejo´ un pocillo libre de material
magne´tico pero con ce´lulas como pocillo control. Tras an˜adir las 40 µl de H2O con las
Localizacio´n de las nanocintas en el sistema in vitro. 117
Distribución de los pocillos en la placa p96:
Cultivo celular
+
Cintas 2 x 20 µm en 40 µl H  O 2
Cultivo celular
+
Cintas 1 x 10 µm en 40 µl H  O 2
TIPO A TIPO B
Cultivo celular Cultivo celular Cultivo celular
    Cultivo celular
+
Cintas 100 x 1000 nm en 40 µl H  O 2
TIPO C
Figura 5.8. Representacio´n esquema´tica de la distribucio´n de los pocillos utilizados
en la placa p96. Cada c´ırculo rosa representa un pocillo con la l´ınea 1321N1 en el
medio celular. Los pocillos superiores de cada placa presentan los tres tipos de cintas
con los que se trabaja en este cap´ıtulo. Los pocillos inferiores corresponden a los
pocillos control de cada pocillo superior.
cintas magne´ticas el cultivo se dejo´ en la incubadora durante 12 horas. Con este tiempo de
incubacio´n se garantizo´ que la sedimentacio´n de las cintas en el pocillo tuviera lugar, pero
que la poblacio´n de ce´lulas se mantuviera constante (cada 24 horas aproximadamente la
poblacio´n de ce´lulas en el pocillo se duplican).
5.3 Localizacio´n de las nanocintas en el sistema in vitro.
Cualquier tipo de nanoestructura utilizada en aplicaciones biome´dicas requiere de
un estudio previo de biocompatibilidad y de localizacio´n espacial de esta estructura en
contacto con la ce´lula. Por ello se realizo´ un estudio de la localizacio´n y la toxicidad de
las cintas sin la aplicacio´n del campo magne´tico externo.
Para conocer la posicio´n de las cintas en el cultivo celular se realizo´ un estudio mediante
microscop´ıa confocal (LEICA TCS-SP8-AOBS, Leica Microsystems)142 en el Centro de
Biotecnolog´ıa y Geno´mica de Plantas (UPM). El microscopio confocal permite realizar un
perfil en profundidad mediante la captura de ima´genes secuenciales de distintos planos
focales. Cada imagen tomada tiene una profundidad de campo de 0.42 µm.
Los pocillos de las placas p96 no son los indicados para el estudio con microscop´ıa
confocal por su geometr´ıa, por lo que el protocolo de preparacio´n del sistema biolo´gico
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var´ıa respecto del usado en los experimentos con campo magne´tico externo. En este
experimento se uso´ la misma l´ınea de ce´lulas, (1321N1), las cuales fueron sembradas sobre
un cubreobjetos de vidrio con una densidad celular de 3×104 ce´lulas/cm2. Se dejaron 24
horas en incubacio´n antes de an˜adir nanocintas de Tipo C y una vez an˜adidas, se dejo´ 12
horas el sistema en la incubadora, para reproducir el protocolo usado en los experimentos
con campo magne´tico. Posteriormente se fijaron las ce´lulas con 4 % de formaldeh´ıdo
durante 15 min a temperatura ambiente. Luego se lavaron dos veces en tampo´n fosfato-
salino (Phosphate Buffered Saline, PBS) antes de ten˜ir las ce´lulas para su localizacio´n con
el microscopio. Por u´ltimo, el citoesqueleto de la ce´lula se tin˜o´ con faloidina-TRITC (1 µl
en 500 µl de medio, 1:500) y el nu´cleo celular se contra-tin˜o´ con ToPro-3 (1:500).
La figura 5.9 muestra el resultado de esta preparacio´n del sistema biolo´gico. En el
panel (a) se muestra la superposicio´n de la imagen en transmisio´n y la imagen, realizada
con el filtro en azul para ver los nu´cleos celulares. En negro aparecen las cintas magne´ticas
depositadas. La imagen del panel (b) muestra la composicio´n de dos ima´genes, una de
ellas tomada con el filtro rojo para ver el citoesqueleto y por tanto la morfolog´ıa de las
ce´lulas y la otra con un filtro azul para determinar los nu´cleos celulares.
(a) (b)
→
Nanocintas
Núcleos→
→ →→
50 µm 50 µm
Figura 5.9. Ima´genes de microscop´ıa o´ptica del cultivo celular 1321N1 con
nanocintas, tanto dispersas como aglomeradas sobre las ce´lulas. (a) Superposicio´n
de las ima´genes en transmisio´n, sin filtro para visualizar las nanocintas, y la
imagen filtrada en azul donde resaltan los nu´cleos celulares ten˜idos con ToPro-3.
(b) Composicio´n de la imagen filtrada en rojo para observar el citoplasma celular
marcado con Faloidina-TRITC y la imagen filtrada en azul de los nu´cleos celulares.
Las nanocintas se visualizan por la reflexio´n de la luz del la´ser utilizado sobre ellas. El
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Figura 5.10. Ima´genes de microscop´ıa confocal de nanocintas de FeCo Tipo C
recubiertas de glutaraldeh´ıdo y ce´lulas 1321N1. (a) Composicio´n de veinte ima´genes
tomadas a distinta profundidad. En los laterales se observan las proyecciones
ortogonales en x e y que permiten la localizacio´n de las nanocintas en las ce´lulas.
(b)-(j) Ima´genes plano a plano desde la superficie de la ce´lula hacia el plano de unio´n
al cubreobjetos. La marca verde corresponde a una cinta Tipo C, en marcaje azul al
nu´cleo celular y la tincio´n roja al citoplasma.
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la´ser que se utiliza para ver las cintas es de Ar de λ = 488 nm. Se excita y se recoge la
sen˜al a la misma λ (en modo reflexio´n).
Se tomaron ima´genes plano a plano, de forma secuencial, profundizando en cada imagen
0.42 µm hasta llegar al fondo del cubreobjetos de vidrio sobre el que estaban las ce´lulas
adheridas. La figura 5.10(a) muestra la composicio´n de todas las ima´genes tomadas de
un mismo campo. En la parte inferior y en un lateral se muestra la proyeccio´n ortogonal
de la zona sen˜alada en l´ınea amarilla. En estos perfiles de profundidad se observa la
acumulacio´n de nanocintas interiorizadas en la ce´lula debido a las 12 horas de incubacio´n
transcurridas. Las ce´lulas sienten la presencia de las estructuras magne´ticas sobre la
membrana y mediante mecanismos de endocitosis engloba la cinta y la internaliza.
El resto de paneles que forman la figura 5.10 ilustra las ima´genes de distintos planos;
desde el menos profundo, (b), hasta el ma´s profundo, (j) de la zona analizada. En el panel
(b) se observa la existencia de cintas presentes sobre la membrana celular. Esto se concluye
debido a que no hay sen˜al del nu´cleo celular en la imagen, tan solo rastros de la membrana
(tinte rojo). Por tanto, la disposicio´n de las nanocintas en las ce´lulas es doble. La mayor
parte de ellas se interiorizan en las ce´lulas, pero existe un porcentaje de estas nanocintas
que se encuentran posadas sobre la membrana. Estas dos disposiciones de las estructuras
magne´ticas en la l´ınea 1321N1 podr´ıa dar lugar a dos v´ıas diferentes de muerte celular al
aplicar el campo magne´tico externo.
Adema´s, se observan ce´lulas que presentan una acumulacio´n de nanocintas en distintas
zonas de las misma mientras que otras ce´lulas no presentan ninguna cinta Tipo C sobre
la membrana celular o interiorizadas. Finalmente, mediante el tinte con faloidina la
disposicio´n de los filamentos de actina de la membrana celular se hacen visibles. Gracias a
esto se observa que todas las ce´lulas tienen la misma morfolog´ıa, presenten o no nanocintas
en su interior o sobre ellas. La no adhesio´n de las cintas al portaobjetos vendr´ıa asociada
con un cambio en la forma de la ce´lula. El hecho de que una aglomeracio´n de nanocintas no
modifique la forma de las ce´lulas es un resultado muy positivo. En ocasiones la presencia de
estructuras sobre las ce´lulas produce cambios en la morfolog´ıa de e´sta, generada a trave´s
de est´ımulos desde la membrana al nu´cleo. Estos cambios morfolo´gicos pueden implicar
modificaciones en la actividad celular e incluso producir la muerte de la ce´lula.
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5.4 Biocompatibilidad: Ensayo de liberacio´n de la enzima
lactato deshidrogenasa (LDH.
Para estudiar de forma cuantitativa la toxicidad de las cintas magne´ticas en el cultivo
celular y cuantificar la viabilidad celular antes de la aplicacio´n de campo magne´tico,
se realizo´ un ensayo que permite obtener la cantidad de enzima lactato deshidrogenasa
(lactate dehydrogenase, LDH) liberada al medio de cultivo tras la muerte celular. La LDH
es una enzima catalizadora, perteneciente a la categor´ıa de las oxidorreductasas que se
encuentra en o´rganos como el corazo´n, h´ıgado, rin˜ones, cerebro, pulmones y en numerosos
tejidos del organismo, participando en el metabolismo energe´tico anaero´bico. Esta enzima
se libera al medio extracelular cuando se produce la destruccio´n de los tejidos. Por lo
tanto, cuantificar la liberacio´n de la enzima al medio de cultivo es un me´todo simple de
deteccio´n de citotoxicidad.143
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Figura 5.11. Actividad enzima´tica de la lactato deshidrogenasa liberada al medio
para un cultivo sin material magne´tico y para cultivos con los tres tipos de cintas
magne´ticas. El u´ltimo cultivo corresponde al caso en el que se ha an˜adido TRITON
para producir la muerte en el 100 % de las ce´lulas.
El objetivo de este experimento es estudiar la biocompatibilidad de los tres tipos de
cintas magne´ticas utilizadas. Para ello, de la placa control se analizan los cuatro pocillos
siguientes: un pocillo con ce´lulas pero sin cintas (pocillo control), y tres pocillos cada
uno de ellos con un tipo de cintas (A, B o C). La deteccio´n de la enzima LDH se realiza
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mediante el kit de citotoxididad (Roche 11644793001).144,145 Se extraen de cada pocillo
100 µl de sobrenadante y se incuban con 50 µl de la mezcla de sustratos del kit durante 30
minutos a temperatura ambiente. La actividad de la enzima LDH se determina mediante
una reaccio´n enzima´tica acoplada. Durante dicha reaccio´n, la sal de tetrazolio se reduce a
formaza´n. La reaccio´n enzima´tica se detiene an˜adiendo 50 µl de la solucio´n stop del kit. El
cromo´geno formaza´n resultante se cuantifica mediante espectrofotometr´ıa a una longitud
de onda de 490nm (BioTek Instruments SN 266978). Se ha utilizado para el ana´lisis el
software Gen5 2.00, Biotek.
Para obtener la ma´xima actividad enzima´tica de LDH en un pocillo con la misma
densidad celular que los cuatro anteriores pero sin material magne´tico, se an˜adieron 100
µl de TRITON X-100 al 1 % durante 30 min. Este detergente permeabiliza la membrana
celular, de modo que toda la enzima LDH presente en la ce´lula se expulsa al medio de
cultivo. Este proceso esta´ asociado con un cambio de color en el sobrenadante. El 100 % de
muerte celular presente en este pocillo se utiliza para normalizar los resultados obtenidos
en los cuatro pocillos de la placa.
En la figura 5.11 se muestran los resultados de este test de toxicidad de las cintas
mediante un diagrama donde se compara la actividad enzima´tica de la LDH en el medio
de cultivo de las ce´lulas sometidas a los diferentes tratamientos. Todos los porcentajes
esta´n expresados respecto al pocillo con TRITON. No se observan diferencias significativas
entre los resultados de los distintos pocillos estudiados. Las muestras sin citas magne´ticas
presentan un 5 % de muerte, que es un porcentaje similar al encontrado en el pocillo con
citas del Tipo B, algo inferior al obtenido con las cintas del tipo A y algo superior al
mostrado en las cintas nanome´tricas de tipo C. En cualquier caso, todos ellos inferiores al
11 %. Por tanto, podemos concluir que los resultados obtenidos reflejan la nula o muy baja
toxicidad de las cintas magne´ticas. Las capas de Au crecidas para recubrir la estructura
bicapa de FeCo / Au / FeCo son las responsables de esta ausencia de toxicidad de las
cintas en contacto con las ce´lulas. Esta propiedad es esencial para poder utilizar las cintas
en aplicaciones biome´dicas.
5.5 Tratamiento magne´tico aplicado a las ce´lulas in vitro.
El tratamiento magne´tico para inducir la muerte celular se realiza tras 12 horas de
incubacio´n. Antes de este experimento se realizo´ la comprobacio´n con el microscopio o´ptico
(Leica DMIRB) del estado de los pocillos con microcintas, para confirmar la presencia de
cintas sobre las ce´lulas, ver su aglomeracio´n y comprobar el estado de las ce´lulas. La
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figura 5.12 muestra dos ima´genes realizadas por el microscopio o´ptico donde se muestra
el fondo de los pocillos. En ellos se observa la l´ınea 1321N1 de ce´lulas y las cintas, tanto
sueltas como aglomeradas en algunas zonas.
células
→→
→ Aglomeración 
de cintas→
cintas aisladas→
→
→
células
Aglomeración 
de cintas
cintas aisladas
→→
→
→→→
→
→
→
(a) (b)
50 µm50 µm
Figura 5.12. Ima´genes de microscop´ıa o´ptica de fondo de los pocillos tras introducir
40 µl de H2O y las microcintas de (a) 1 × 10 µm y de (b) 2 × 20 µm. Se sen˜alan
mediante flechas las ce´lulas con las que se trabaja y las microcintas presentes tanto
de forma aislada como aglomeradas entre s´ı.
La figura 5.13(a) muestra un esquema del sistema experimental. El campo magne´tico
externo se genero´ mediante un generador de sen˜al alterna sinusoidal, un amplificador de
sen˜al y dos bobinas colocadas en serie. De este modo, se crea un campo magne´tico alterno
entre las bobinas en la direccio´n perpendicular al plano de las bobinas. La intensidad de
corriente se midio´ mediante un amper´ımetro (I ∼ 2 A) y la sen˜al de campo magne´tico se
obtuvo mediante una sonda Hall. La frecuencia de la sen˜al se vario´ en cada experimento,
realizando el tratamiento para las frecuencias de 5, 15, 25 y 50 Hz. La posicio´n de la placa
se muestra en la fotograf´ıa de la figura 5.13(b).
Despue´s de analizar el estado del sistema, se coloco´ la placa en el sistema generador
del campo magne´tico. Se aplico´ un campo magne´tico de 1.0 mT durante 4 horas en la zona
donde se posicionaron los pocillos. De experimentos preliminares se determino´ que este
tiempo de aplicacio´n de campo magne´tico era el mı´nimo necesario para observar muerte
celular. La placa control se saco´ de la incubadora durante las 4 horas del tratamiento
de modo que estuviera bajo las mismas condiciones que la placa sobre la que se aplico´ el
campo. Tras el tratamiento magne´tico a baja frecuencia se volvio´ a meter la placa control y
la placa de trabajo en la incubadora a 37o C 5 % de CO2 y 95 % de humedad durante 4 horas
para garantizar que los procesos relacionados con la muerte celular se desencadenaban.
Para ver el proceso a tiempo real que tiene lugar en los pocillos bajo la accio´n del
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Figura 5.13. (a) Esquema del circuito utilizado para el tratamiento realizado a
las ce´lulas 1321N1. Consta de un generador de corriente alterna de sen˜al sinusoidal,
un amplificador, dos bobinas en serie y un amper´ımetro para medir la corriente de
trabajo. (b) Fotograf´ıa del montaje experimental del sistema utilizado para producir la
muerte de las ce´lulas presentes en los pocillos con la aplicacio´n de un campo magne´tico
externo y la respuesta de las micro/nanocintas a este campo.
campo magne´tico se coloco´ la placa con ce´lulas y microcintas Tipo A en un microscopio
o´ptico Leica DMIRB equipado con una ca´mara digital Leica DC100. Se aplico´ un campo
magne´tico similar al del experimento y se observo´ de forma directa la respuesta de las
microcintas al campo alterno. Tras variar la frecuencia en el rango de trabajo se observaron
dos comportamientos diferentes de las microcintas. Un porcentaje alto de ellas no se
mov´ıan bajo la influencia del campo magne´tico mientras que otras estaban fijas por un
extremo de la estructura a la ce´lula y se mov´ıan segu´n la frecuencia aplicada. Adema´s
se observo´ como al incrementar la frecuencia, el movimiento de las cintas aumentaba. El
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hecho de que las cintas no respondan al campo magne´tico externo es un indicador de que
existen cintas internalizadas o pegadas sobre la ce´lula tras las 12 horas de incubacio´n.
5.6 Muerte celular: necrosis y apoptosis.
Tras el estudio de localizacio´n de las cintas en el cultivo celular y el ensayo positivo
de toxicidad, a continuacio´n se desarrollara´n los resultados obtenidos de muerte celular
v´ıa necrosis y v´ıa apoptosis. Este estudio se ha llevado a cabo en funcio´n del tipo de cinta
magne´tica y de la frecuencia de la sen˜al magne´tica.
5.6.1 Ana´lisis de la muerte celular mediante ensayo de calce´ına-
acetometoxy (calce´ına AM) / Ioduro de propidio (IP).
En primer lugar se estudio´ la muerte celular v´ıa necrosis producida por los tres
tipos de cintas al aplicar un campo magne´tico externo durante 4 horas, tal y como de
describio´ en la seccio´n anterior. El ensayo de calce´ına-acetometoxy (calce´ına AM) / Ioduro
de propidio (IP) es un me´todo que proporciona informacio´n de esta clase de muerte celular.
Este me´todo consiste en un doble marcaje de las ce´lulas. Por un lado la calce´ına AM
no fluorescente se convierte en calce´ına verde fluorescente tras la hidro´lisis del enlace
acetometil ester por las esterasas intracelulares en las ce´lulas vivas. Por otro lado, el IP es
un agente intercalante que se une a las a´cidos nucleicos de todas las ce´lulas, pero que es
impermeable a la membrana celular intacta. Por tanto solo marca ce´lulas con la membrana
celular dan˜ada y por tanto muertas. Esta mole´cula fluorescente tin˜e u´nicamente las ce´lulas
muertas ya que no es permeable a las ce´lulas vivas.146,147
Tras haber aplicado el campo magne´tico externo durante 4 horas, en cada pocillo de la
placa tratada se an˜ade una solucio´n en medio de cultivo que contiene 1 µM calceina-AM y
2 µM IP. Se dejo´ incubando durante 15 min a 37o C en atmo´sfera hu´meda. Tras ese tiempo,
se analizo´ la fluorescencia emitida por las sondas utilizando un microscopio invertido Leica
DMIRB equipado con una ca´mara digital Leica DC100. La calceina AM se excita a una
longitud de onda de 495 nm y se recoge la fluorescencia emitida a λ= 515 nm (verde). La
IP por el contrario tiene λexcit = 535 nm y λemis = 617 nm (rojo). De este modo, con los
filtros correspondientes y el software de captura Leica Application Suite, (LAS v 3.6) se
recoge la emisio´n de ambas sondas para cada pocillo por medio de ima´genes o´pticas.
En la figura 5.14 se muestran cuatro ima´genes a bajos aumentos obtenidas tras el
tratamiento de campo magne´tico a una frecuencia de 15 Hz para la placa con pocillo
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(a) Pocillo sin cintas (b) Pocillo con cintas tipo A
(c) Pocillo con cintas tipo B (d) Pocillo con cintas tipo C
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Figura 5.14. Ima´genes de microscop´ıa o´ptica tras la aplicacio´n del tratamiento
magne´tico a 15 Hz para los pocillos: (a) ce´lulas sin cintas, (b) ce´lulas con cintas Tipo
A, (c) ce´lulas con cintas Tipo B y (d) ce´lulas con cintas Tipo C. Las ce´lulas han
sido marcadas con calce´ına-AM / Ioduro de propidio (IP) para estudiar la necrosis
presente en cada pocillo.
sin cintas magne´ticas y con cintas tipo A, B y C. La sen˜al en rojo corresponde a la
muerte celular dentro del cultivo, mientras que la sen˜al en verde corresponde a las ce´lulas
vivas presentes. Una inspeccio´n visual a estos aumentos muestra que el pocillo sin cintas
magne´ticas presenta una muerte muy baja y claramente menor que la observada en el
resto de pocillos en los que existen cintas.
Para el ana´lisis cuantitativo de la muerte celular se realizaron una media de doce
ima´genes a mayores aumentos por duplicado (con el filtro rojo y el filtro verde) para formar
la superposicio´n de ambas ima´genes, tal y como se muestra en la figura 5.15. Se realizo´ este
estudios en las zonas del pocillo en las que se observo´ un mayor nu´mero de cintas. Se
descartaron del ana´lisis los bordes de los pocillos. Estas zonas no son representativas ya
que en ellas la densidad de las cintas es menor.
En la figura 5.16 se cuantifican los resultados obtenidos para los tres tipos de cintas
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Figura 5.15. Imagen de microscop´ıa o´ptica con el aumento usado para el ca´lculo
de ce´lulas muertas. Las ce´lulas han sido marcadas con calce´ına-AM / Ioduro de
propidio (IP) para estudiar la necrosis presente en cada pocillo tras la aplicacio´n
del tratamiento magne´tico a 15 Hz. En este pocillo se han usado cintas Tipo B.
y para las cuatro frecuencias con las que se ha trabajado (5Hz, 15Hz, 25Hz y 50Hz). Se
utilizo´ el software Image J para el conteo de las ce´lulas vivas y muertas. Los resultados
se expresan en porcentaje de ce´lulas muertas sobre el total de ce´lulas analizadas. En
el pocillo control, con ce´lulas sin cintas magne´ticas, se observa que la aplicacio´n de un
campo magne´tico de 1 mT en el rango de frecuencias de 5 a 50 Hz no produce una
muerte significativa. Aunque la muerte celular aumenta a medida que la frecuencia sube,
nunca supera valores ∼8 %. Estos porcentajes son similares a los obtenidos en el ensayo
de toxicidad, por lo que estas muertes entran dentro del porcentaje esperado y podemos
concluir que no esta´n relacionados con la aplicacio´n del campo magne´tico.
Los resultados obtenidos en la placa de control (no expuesta al campo magne´tico)
se corresponden con las barras azules de la figura 5.16(a). En este caso el porcentaje de
muerte es similar al ensayo realizado con la enzima LDH, y confirma por tanto la baja
toxicidad de las cintas an˜adidas al cultivo.
En el resto de pocillos con cintas se produce un porcentaje de muerte celular que
var´ıa entre el 20 % y el 32 % en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia utilizada. La
frecuencia para la que se alcanzan los mayores porcentajes de mortalidad depende de
las dimensiones de las cintas. Se obtiene una mortalidad ma´xima (mayor del 35 %) en
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Figura 5.16. Diagrama donde se muestra el porcentaje de mortalidad ma´ximo en
funcio´n de la frecuencia y del tipo de cinta magne´tica obtenidos a partir ensayo de
calce´ına-acetometoxy (calce´ına AM) / Ioduro de propidio (IP).
nanocintas tipo C para 25 Hz de frecuencia. Para cintas microme´tricas (tanto del Tipo
A como del B), la ma´xima mortalidad ocurre para 5 Hz de frecuencia. La frecuencia con
la que se obtiene mayor mortalidad de las ce´lulas se desplaza a mayores frecuencias al
disminuir las dimensiones de las cintas. El valor de ma´xima mortalidad se alcanza para 25
Hz. No se ha trabajo con otras frecuencias ma´s altas dado que para una frecuencia de 50
Hz los resultados obtenidos no mejoran el porcentaje de muerte celular.
El hecho de que la frecuencia que provoca mayor muerte celular dependa del taman˜o
de las cintas es un resultado interesante que puede tener aplicaciones relevantes. Si se
funcionalizara cada tipo diferente de cinta de manera distinta, de manera que cada tipo de
cinta en funcio´n de sus dimensiones se pose sobre un tipo de ce´lula, se podr´ıa seleccionar la
muerte de un tipo determinado de ce´lula u´nicamente modificando la frecuencia del campo
magne´tico aplicado.
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5.6.2 Ana´lisis de la muerte celular mediante ensayo de TUNEL:
Fluoresce´ına / Hoechst 33342.
La aplicacio´n del campo magne´tico sobre las micro/nanocintas de FeCo puede producir
tambie´n la muerte de las ce´lulas v´ıa apoptosis. Con el ensayo descrito en el apartado 5.6.1
no es posible detectar las ce´lulas muertas por apoptosis ya que el ioduro de propidio no
es un marcador para este tipo de muerte celular. Para observar el efecto consecuencia de
la apoptosis se utiliza el Kit-TUNEL S7160 (Apop Tag).148,149 Cuando se desencadena la
apoptosis celular se produce la fragmentacio´n del ADN (a´cido desoxirribonucleico) de la
propia ce´lula. Los extremos resultantes de la fragmentacio´n de la cadena del ADN pueden
marcarse con una mole´cula fluorescente, en este caso la fluoresce´ına. De este modo se
pueden identificar aquellas ce´lulas que han sufrido la fragmentacio´n del ADN.150,151
(a) Pocillo sin cintas (b) Pocillo con cintas tipo A
(c) Pocillo con cintas tipo B (d) Pocillo con cintas tipo C
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Figura 5.17. Ima´genes de microscop´ıa o´ptica tras la aplicacio´n del tratamiento
magne´tico a 25 Hz para los pocillos: (a) control con ce´lulas sin cintas (b) con ce´lulas
con cintas Tipo A (c) con ce´lulas con cintas Tipo B y (d) con ce´lulas con cintas Tipo
C. Los nu´cleos de las ce´lulas apopto´ticas aparecen marcados en verde. Los nu´cleos de
todas las ce´lulas del cultivo aparecen marcados con Hoechst 33342 (azul).
El protocolo para la realizacio´n de este ensayo fue el siguiente. En primer lugar se
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fijaron las ce´lulas con paraformaldehido al 1 % durante 10 min a temperatura ambiente.
A continuacio´n, se lava en dos ocasiones cada pocillo en tampo´n fostato-salino (phosphate
buffered saline, PBS) y despue´s se fija con etanol-ace´tico (2:1). Por u´ltimo, una vez fijadas
las ce´lulas se an˜ade 50 µl de fluoresce´ına para producir el cromogeno que tin˜e de verde
las nu´cleos de ADN fragmentado. Se contra-tin˜e con el agente intercalante Hoechst 33345
(50 µl) todos los nu´cleos presentes, ya que este agente se intercala en los a´cidos nucleicos
marcando el ADN, fragmentado o no.
Al igual que en el ensayo de calceina y yoduro de propidio en el que se analiza la
necrosis en las ce´lulas, en este estudio tambie´n se observa la fluorescencia emitida por
las sondas utilizando un microscopio invertido Leica DMIRB equipado con una ca´mara
digital Leica DC100. La figura 5.17 muestra la composicio´n de las ima´genes con filtro
azul y verde para observar el Hoechst y la fluoresce´ına respectivamente. Se realizaron una
media de doce ima´genes con un aumento de X20 por duplicado (con el filtro verde y el
filtro azul) en cada pocillo, cada una de ellas correspondiente a una zona del pocillo en
la que se observo´ un mayor nu´mero de cintas. Nuevamente se descartaron los bordes de
los pocillos. Los resultados de los conteos de ce´lulas en apoptosis se expresaron tambie´n
en porcentaje de ce´lulas muertas sobre el total de ce´lulas analizadas. Las ima´genes de la
figura 5.17 corresponden al tratamiento de campo magne´tico a una frecuencia de 25 Hz
para la placa con pocillo sin cintas magne´ticas y con cintas tipo A, B y C. En este caso la
sen˜al en verde muestra los nu´cleos celulares en los cuales se ha producido la fragmentacio´n
del ADN y por tanto la muerte por apoptosis. La sen˜al en azul indica la presencia de todos
los nu´cleos celulares en la zona analizada.
El porcentaje de ce´lulas muertas v´ıa apoptosis con respecto a la poblacio´n celular
total se ha representado en la figura 5.18. Los pocillos control que no presentan cintas
magne´ticas muestran un porcentaje de muerte celular muy bajo (< 5 %). De nuevo, la
aplicacio´n de un campo magne´tico externo de 1 mT a unas frecuencias del orden del Hz
no produce por si sola la muerte celular.
A diferencia del caso anterior, en este ensayo no se observa relacio´n entre las
dimensiones de las cintas magne´ticas y las frecuencias aplicadas. Para las cintas de taman˜o
microme´trico el mayor porcentaje de muerte v´ıa apoptosis celular es de ∼ 15 % y se
encuentra para frecuencias de 25 Hz. No se observan cambios significativos dentro del
error entre las cuatro frecuencias estudiadas.
Para el caso de las nanocintas los resultados son claramente distintos. Para campos
magne´ticos con frecuencias <25 Hz, la muerte celular presente no es significativa. De
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Figura 5.18. Resultados del ensayo de fluoresce´ına / Hoechst 33342 funcio´n de la
frecuencia y del tipo de cinta magne´tica.
hecho, los porcentajes son similares a los obtenidos en los pocillos sin cinta, resultando
esta frecuencias poco apropiadas para producir la muerte celular v´ıa apoptosis para cintas
con dimensiones nanome´tricas. Por el contrario, para frecuencias entre 25 Hz y 50 Hz
el porcentaje de muerte presente en estos pocillos es del 20 %. Se obtienen los mejores
resultados para una frecuencia del campo magne´tico aplicado de 25 Hz. Para frecuencias
mayores, los porcentajes de muerte celular no mejoran.
5.6.3 Mecanismos de muerte celular.
En general, los resultados obtenidos de muerte por apoptosis son ma´s bajos que los
obtenidos en necrosis. Esto se puede deber a que el porcentaje de cintas interiorizadas en
las ce´lulas es mayor que el de cintas sobre la membrana celular. Como se analizo´ en la
seccio´n 5.3, en el momento de aplicar el campo magne´tico externo, las cintas se encuentran
en dos zonas diferentes de la ce´lula: en el interior o el exterior de la ce´lula. Este hecho
conlleva dos posible mecanismos de muerte celular.
Aquellas cintas que se encuentran interiorizadas pasan al lisosoma. Este orga´nulo
subcelular es el encargado de la digestio´n de cualquier part´ıcula ingerida por la ce´lula.
Al aplicar el campo magne´tico externo las cintas magne´ticas responden meca´nicamente
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rompiendo estos orga´nulos. Esta ruptura produce la liberacio´n al citoplasma de las enzimas
presentes en el lisosoma desencadenando la muerte celular denominada necrosis.
Por otro lado, las cintas que no han sido interiorizadas por la ce´lula se encuentran
presentes sobre la membrana celular o en las mitocondrias (orga´nulo citoplasma´tico).
La aplicacio´n del campo magne´tico produce la respuesta de las cintas a modo de
vibracio´n meca´nica. Si estas cintas magne´ticas esta´n sobre la membrana celular estos
est´ımulos meca´nicos generan sen˜ales intracelulares que desencadenan la muerte celular v´ıa
apoptosis. Si estas cintas se encuentran localizadas en las mitocondrias la vibracio´n de
estas estructuras genera la formacio´n de poros en la membrana por los cuales se introduce
calcio del cultivo celular al interior de la ce´lula produciendo tambie´n su muerte apopto´tica.
Dado que no se han estudiado las mismas zonas dentro de cada pocillo en los dos
ensayos realizados de muerte celular (Calceina/IP y TUEL), no se puede obtener la muerte
total mediante la suma de las muertes por ambos mecanismos (necrosis y apoptosis). Pero
si se puede afirmar que las ce´lulas mueren o por necrosis o por apoptosis, excepto un
porcentaje residual que muere por factores ajenos al experimento.
El tipo de protocolo utilizado para la localizacio´n de las cintas no permite establecer
una relacio´n directa entre la localizacio´n de las cintas magne´ticas y el tipo de muerte celular
presente en cada pocillo. Este protocolo es destructivo para las ce´lulas, por lo que antes de
realizar el tratamiento magne´tico a bajas frecuencias no es posible conocer la localizacio´n
de las cintas. Una posible forma de conocer dicha localizacio´n ser´ıa modificando el tiempo
de incubacio´n. En este estudio, este para´metro no ha sido modificado. Si se reduce el
tiempo de incubacio´n de 12 horas a varios minutos es muy probable que las ce´lulas no
hayan comenzado con los mecanismos de internalizacio´n de las cintas, por lo que se podr´ıa
considerar que todas las cintas se encuentran sobre la membrana.
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5.7 Conclusiones.
En este cap´ıtulo se ha presentado el estudio in vitro de la toxicidad de micro-nanocintas
magne´ticas bicapa de FeCo y la capacidad de producir muerte celular (v´ıa necrosis y
apoptosis) de las mismas mediante campos magne´ticos a baja frecuencia (5, 15, 25 y 50
Hz) en cultivos celulares de la l´ınea 1321N1.
Se han fabricado tres tipos de estructuras:
-Tipo A: Cintas de 2 µm × 20 µm.
-Tipo B: Cintas de 1 µm × 10 µm.
-Tipo C: Cintas de 100 nm × 1000 nm.
Los tres tipos de cintas tienen la misma geometr´ıa rectangular, relacio´n de aspecto
1:10 y esta´n constituidas por dos capas magne´ticas de FeCo del mismo espesor separadas
por una capa no-magne´tica de Au y recubiertas a su vez por Au.
• A diferencia de otros estudios realizados previamente, se han obtenido resultados de
muerte celular sin funcionalizar las cintas. La no necesidad en la funcionalizacio´n
de las estructuras hace que la produccio´n sea ma´s ra´pida y todo el proceso menos
complejo.
• Se ha realizado un estudio de los campos desimanadores necesarios para que las
nanocintas presenten remanencia cero. Esto puede utilizarse para desimanarlas en
el medio acuoso mediante la aplicacio´n de un pulso de corriente perpendicular al eje
largo de las cintas, favoreciendo as´ı la dispersio´n de las cintas en un medio acuoso.
• Se ha realizado un estudio de toxicidad de las cintas magne´ticas a trave´s de un ensayo
de LDH. Las capas de Au crecidas para recubrir la estructura bicapa de FeCo / Au /
FeCo adema´s de evitar la oxidacio´n de la estructura, las hace no to´xicas en contacto
con las ce´lulas estudiadas.
• Se ha observado que la disposicio´n de las micro/nanocintas en las ce´lulas es doble.
Estas dos localizaciones de las estructuras magne´ticas generan dos caminos posibles
de muerte celular al aplicar el campo magne´tico externo. Tras las 12 horas de
incubacio´n la mayor parte de ellas han sido interiorizadas por las ce´lulas, pero
existe un porcentaje de estas micro/nanocintas que se encuentran posadas sobre
la membrana.
• El ensayo de calce´ına-acetometoxy (calce´ına AM) / Ioduro de propidio (IP) ha
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mostrado el porcentaje de muerte v´ıa necrosis. Este porcentaje de muerte celular
oscila entre el 20 % y el 32 % en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia utilizada.
Se alcanza mayor porcentaje de mortalidad a mayores frecuencias a medida que las
dimensiones de las cintas magne´ticas disminuye.
• El ensayo TUNEL ha mostrado el porcentaje de muerte v´ıa apoptosis presente en
cada pocillo estudiado. Este porcentaje de muerte celular oscila entre el 10 % y el 25 %
en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia utilizada. No se ha obtenido una relacio´n
entre las dimensiones de las cintas y las frecuencias de trabajo para las microcintas.
Los resultados obtenidos para las cintas Tipo C han sido un 40 % mejores que los
observados para las cintas de Tipo A y B. La frecuencia a la que se produce mayor
muerte celular para el caso de las nanocintas (Tipo C) ha sido de 25 Hz.
• No se ha podido establecer una relacio´n directa entre la localizacio´n de las cintas
magne´ticas y el tipo de muerte celular presente en cada pocillo, ya que el protocolo
usado para la localizacio´n de las cintas es destructivo para las ce´lulas.
• A la vista de esta relacio´n entre el taman˜o de las cintas y la frecuencia a la que
se produce mayor muerte celular ser´ıa posible disen˜ar un mecanismo de muerte
selectiva, mediante el control de la frecuencia del campo magne´tico aplicado y las
dimensiones de la cinta magne´tica.
Cap´ıtulo 6
Conclusiones
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A continuacio´n se exponen los resultados ma´s relevantes de este trabajo. El
conocimiento adquirido con las pel´ıculas delgadas de FeCo ha servido para fabricar micro
y nanoestructuras con diversas aplicaciones, algunas de ellas con su utilidad verificada en
este trabajo.
En primer lugar, se han crecido pel´ıculas delgadas de FeCo de 20 nm mediante
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n. Se ha trabajado con diferentes presiones de Ar,
flujos de entrada, tipos de fuente de potencia y potencias de crecimiento. Se ha analizado
co´mo estos para´metros influyen en las propiedades magne´ticas, observa´ndose grandes
cambios. Se ha examinado el origen de estos cambios mediante una caracterizacio´n
morfolo´gica y estructural a escala ato´mica.
En condiciones de alta presio´n de Ar y alto flujo de entrada, las muestras crecidas no
presentan una direccio´n preferente de imanacio´n (son iso´tropas). Los campos coercitivos
se incrementan ligeramente al aumentar la potencia de la fuente, pero no cambian con la
orientacio´n ni tampoco con el tipo de fuente aplicada. El estudio morfolo´gico y estructural
realizado no muestra cambios significativos en la estructura, la rugosidad y la composicio´n
las pel´ıculas crecidas.
Por el contrario, en condiciones de baja presio´n de Ar y bajo flujo de entrada de este
gas en el sistema, las muestras crecidas presentan una direccio´n preferente de imanacio´n.
Esta anisotrop´ıa var´ıa en cada muestra en funcio´n del tipo de fuente y de la potencia
usada. Al igual que ocurre cuando la presio´n de Ar y su flujo de entrada al sistema son
bajos, se observa que a mayor potencia de crecimiento, mayor campo coercitivo posee la
muestra. Los significativos cambios observados en los valores de campo coercitivo de las
pel´ıculas de FeCo esta´n asociados con la estructura cristalina de la red. La estructura bcc-
FeCo sufre contracciones y dilataciones, mientras que los agregados presentes de fcc-Co
permanecen inalterables. Las muestras fabricadas mediante la fuente DC poseen mayores
tensiones en la red cristalina, lo que provoca un aumento el valor del campo coercitivo.
Pero en las pel´ıculas delgadas crecidas con fuente PDC, existe un balance entre expansio´n
y contraccio´n de la red que provoca bajos valores de campo coercitivo. Por tanto, la fuente
PDC favorece el crecimiento de pel´ıculas delgadas con menor campo coercitivo.
Los valores de campo coercitivo que presentan las pel´ıculas delgadas de FeCo son
entre un factor dos y un orden de magnitud diferentes en funcio´n de las condiciones
de crecimiento. Por tanto pueden controlar las propiedades magne´ticas de una pel´ıcula
de FeCo sin cambios en la composicio´n ni en la morfolog´ıa, u´nicamente cambiando la
atmo´sfera de Ar, el tipo de fuente y el potencial aplicado durante el crecimiento. Este
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control es interesante desde un punto de visto tecnolo´gico, ma´s concretamente en el campo
de los sensores magne´ticos ya que permitira´ crecer estructuras magne´ticas que respondan
de forma distinta a un campo magne´tico externo aplicado.
A continuacio´n se ha estudiado la interaccio´n magne´tica presente entre nanocintas
monocapa y bicapa en series ordenadas en dos dimensiones mediante simulaciones
micromagne´ticas y medidas MOKE. Se han estudiado las propiedades magne´ticas de
nanocintas formadas por una u´nica capa magne´tica (monocapa) y por dos capas con
un separador no-magne´tico (bicapa). En todos los estudios realizados se ha considerado la
nanoestructura aislada, sin interaccio´n con otras estructuras, so´lo con el campo magne´tico
externo.
Una nanocinta monocapa con relacio´n de aspecto 10:1 presenta como estados
fundamentales el “S” y “C”. La anisotrop´ıa cristalina es un factor menos relevante que la
anisotrop´ıa inducida por la relacio´n de aspecto. La consideracio´n de una u´nica celda de 20
nm en el eje z (espesor) y la desviacio´n de varios grados en el campo aplicado respecto del
eje x (longitud) o y (anchura) no modifica la respuesta magne´tica de la nanoestructura.
El damping de 0.5 utilizado en las simulaciones resulto´ adecuado para equilibrar el tiempo
de ca´lculo y la precisio´n en los resultados. Un aumento del espesor de la capa magne´tica
favorece el incremento del campo de conmutacio´n y saturacio´n, mientras que redondear
los bordes de la estructura los disminuye.
En una nanocinta bicapa el acoplo magne´tico entre las dos capas magne´ticas puede
realizarse con la imanacio´n de forma paralela (“C-P”,“S-P”) o de forma anti-paralela
(“C-AP”,“S-AP”). Diferentes anisotrop´ıas cristalinas o distintos espesores en cada capa
magne´tica producen la ruptura de la simetr´ıa generando dos campos de conmutacio´n
diferentes al aplicar el campo magne´tico en la direccio´n del eje fa´cil. Incrementar el
espesor de una capa magne´tica o de las dos de forma simulta´nea aumenta el campo
magne´tico necesario para invertir la imanacio´n en el eje x o saturar la estructura en
el eje el eje y. Redondear los bordes de cada capa disminuye el campo de conmutacio´n
y no influye significativamente en el de saturacio´n. Aumentar el espesor de la capa no-
magne´tica incrementa el campo de conmutacio´n y disminuye el campo de saturacio´n de
la nanoestructura.
Se han estudiado tambie´n mediante simulaciones micromagne´ticas, las propiedades
magne´ticas de series ordenadas en 2D de nanocintas constituidas por una u´nica capa
magne´tica (monocapa) y de nanocintas constituidas por dos capas magne´ticas con un
separador no-magne´tico. Se ha observado que estas capas tienen un comportamiento
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magne´tico que es fuertemente dependiente de la separacio´n lateral entre las nanocintas
y presentan una alta sensibilidad magne´tica. Este tipo de estructuras tiene una
respuesta al campo magne´tico aplicado bien definida que puede ser modificada eligiendo
cuidadosamente no so´lo las propiedades de las nanocintas (como la anisotrop´ıa de cada
capa magne´tica y/o la relacio´n de aspecto de la estructura) sino tambie´n la separacio´n
lateral entre nanocintas adyacentes. Cuando la separacio´n lateral entre nanoestructuras
adyacentes es inferior a 100 nm, los campos de saturacio´n a lo largo del eje dif´ıcil se
reducen notablemente. En el caso de la serie ordenada en 2D de nanocintas monocapa se
ha observado como el comportamiento del campo de saturacio´n con el espaciado lateral
se puede ajustar al modelo descrito por Adeyeye et al. Cuando la separacio´n es menor
que 5 nm el mecanismo de inversio´n de la imanacio´n cambia de una rotacio´n coherente
a la nucleacio´n de las paredes de dominio. A lo largo del eje de fa´cil imanacio´n, el
campo de conmutacio´n se muestra tambie´n fuertemente dependiente del espaciado lateral.
Cuanto menor es el espaciado s2, menor es el valor del campo de conmutacio´n de la
capa magne´tica. Las nanocintas que forman la serie ordenada en 2D se comportan como
estructuras aisladas. No existe interaccio´n entre los elementos para un espaciado mayor
de 100 nm.
Se han fabricado series ordenadas de nanocintas constituidas por dos capas magne´ticas,
con un separador no magne´tico mediante la combinacio´n de litograf´ıa electro´nica y
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n. Se han obtenido muestras homoge´neas y de alta
calidad en a´reas de 7 × 7 mm2. A lo largo del eje fa´cil, la inversio´n de la imanacio´n se realiza
mediante dos saltos correspondientes cada uno de ellos a la inversio´n de la imanacio´n de
cada capa magne´tica. Este campo de conmutacio´n puede ser seleccionado entre un amplio
rango de valores modificando el espaciado lateral entre nanocintas que forman la serie
ordenada. Los cambios en la anisotrop´ıa entre las capas magne´ticas facilita que el modo
de inversio´n se realice mediante dos campos de conmutacio´n y este hecho se observa en
las series ordenadas fabricadas.
Controlar el espaciado lateral s2 es una forma sencilla de modificar la saturacio´n
y campos de conmutacio´n. Estas capacidades de modificacio´n para el acoplamiento
magnetosta´tico entre nanoelementos magne´ticos son potencialmente aplicables en el
desarrollo de etiquetas identificativas.
Por u´ltimo, estas nanocintas, as´ı como otras microcintas con igual estructura FeCo
bicapa, han sido suspendidas en un medio l´ıquido con objeto de producir muerte
celular en un cultivo de ce´lulas de origen glial. La finalidad de este experimento es la
aplicacio´n de un campos magne´tico de 1 mT a bajas frecuencias (5, 15, 25 y 50 Hz) con
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objeto de hacerlas vibrar en contacto con dichas ce´lulas. Se ha presentado un estudio in
vitro de la toxicidad de las cintas de FeCo y de su capacidad para producir la muerte
celular v´ıa necrosis y apoptosis celular.
Han sido fabricadas y liberadas en un medio l´ıquido tres tipos de estructuras
rectangulares con relacio´n de aspecto 1:10 y constituidas por dos capas magne´ticas de
FeCo del mismo espesor separadas por una capa no-magne´tica de Au.
Se ha realizado un estudio de los campos desimanadores necesarios para conseguir
una remanencia cero en la estructura bicapa imanando y retirando el campo en el eje
dif´ıcil. Los campos necesarios para invertir la imanancio´n en las cintas de tipo C son del
orden de 2000 Oe, por lo que la inversio´n con campos aplicados en el eje fa´cil, y de valor
comprendido entre los campos de conmutacio´n de cada capa, parece ma´s adecuada.
Se ha comprobado que el encapsulado con Au que se le realiza a la estructura
FeCo/Au/FeCo hace que las cintas magne´ticas, aparte de no oxidarse, sean no to´xicas
en contacto con las ce´lulas estudiadas. Este estudio de toxicidad de las cintas magne´ticas
se ha hecho a trave´s de un ensayo de LDH.
Se han observado dos localizaciones de las nanocintas en las ce´lulas. Esta distribucio´n
de las cintas en el cultivo celular genera dos caminos posibles de muerte en la ce´lula al
aplicar el campo magne´tico externo. El protocolo usado para la localizacio´n de las cintas
es destructivo para las ce´lulas y, por tanto, no se ha podido establecer una relacio´n directa
entre la localizacio´n de las cintas magne´ticas y el tipo de muerte celular presente en cada
pocillo. No se ha requerido una funcionalizacio´n de las cintas magne´ticas para obtener
resultados significativos de muerte celular, por lo que la produccio´n ha sido ma´s ra´pida y
la realizacio´n de todo el procesado menos compleja. Tras el tiempo estimado de incubacio´n,
la mayor parte de ellas han sido interiorizadas por las ce´lulas, pero existe un porcentaje
de estas nanocintas que se encuentran posadas sobre la membrana.
El porcentaje de muerte v´ıa necrosis presente en cada pocillo estudiado ha sido
realizado mediante el ensayo de calce´ına-acetometoxy (calce´ına AM) / Ioduro de propidio
(IP). El porcentaje de muerte celular oscila en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia de
utilizada entre el 20 % y el 32 %. La frecuencia para la que se alcanza mayor porcentaje de
mortalidad es de 5 Hz para las microcintas y 25 Hz para las nanocintas. Por tanto, a medida
que las dimensiones de las cintas magne´ticas disminuyen (de la micro a la nanoescala), la
frecuencia necesaria para alcanzar el mayor porcentaje de muerte v´ıa necrosis aumenta. Por
tanto, a la vista de los resultados, es posible plantear un mecanismo de muerte selectiva,
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mediante el control de la frecuencia del campo magne´tico aplicado y las dimensiones de la
cinta magne´tica.
El porcentaje de muerte v´ıa apoptosis presente en cada pocillo ha sido estudiado
mediante un ensayo TUNEL. Este porcentaje de muerte celular oscila entre el 10 % y
el 25 % en funcio´n de tipo de cinta y la frecuencia de utilizada. La frecuencia a la que se
produce mayor muerte celular para el caso de las nanocintas ha sido de 25 Hz, mientras
que para las microcintas esa frecuencia esta´ en 5 Hz. Los resultados obtenidos para las
nanocintas han sido un 40 % mejores que los observados para las microcintas. Se demuestra,
por tanto, que la reduccio´n de las dimensiones en estas estructuras mejora su eficiencia en
aplicaciones de muerte celular.
En definitiva, el FeCo y las nanocintas de FeCo en particular, han demostrado se
un material con propiedades magne´ticas muy interesantes en el desarrollo de dispositivos
magne´ticos y materiales funcionales gracias a:
• su elevada imanacio´n de saturacio´n, que le hace dar una respuesta al campo
magne´tico ma´xima.
• el control de su coercitividad, que permite sintetizarlo en un amplio rango de valores
cambiando los para´metros de crecimiento.
• su potencia como estructura multicapa, bien para la fabricacio´n de etiquetas
magne´ticas identificadoras, bien como estructura magne´tica activable/desactivable.
• sus excelentes propiedades junto con el Au, que reduce los problemas de oxidacio´n
de la aleacio´n y favorece su biocompatibilidad.
• la posibilidad de suspenderlo en medios l´ıquidos y ser controlado con campos
magne´ticos externos de´biles ∼ 1 mT como en el caso estudiado de muerte celular
inducida por campos de baja frecuencia.
Ape´ndice A
Simulaciones para una nanocinta
monocapa.
En este ape´ndice se ha estudiado mediante simulaciones micromagne´ticas las
propiedades magne´ticas de una nanocinta formadas por una u´nica capa magne´tica
(monocapa).
A.1 Simulaciones micromagne´ticas de una nanocinta mono-
capa de FeCo aislada.
A.1.1 Estados fundamentales.
En este apartado se han realizado simulaciones micromagne´ticas en nanocintas (1000
× 100) nm formadas por una capa de 20 nm de espesor de FeCo. El objetivo de este
estudio es comprender la influencia de la relacio´n de aspecto en los estados estables de la
imanacio´n.
La reduccio´n del taman˜o de las estructuras hasta la escala nanome´trica junto con
el aumento de la relacio´n de aspecto entre la longitud y la anchura de la estructura,
puede producir cambios en los estados de imanacio´n favoreciendo la estabilidad de unas
configuraciones respecto a otras. Para comprender el efecto que tiene la longitud de la
nanocinta sobre el estado de imanacio´n se han mantenido constantes la anchura w = 100
nm, y el espesor t = 20 nm; realiza´ndose simulaciones micromagne´ticas para diferentes
longitudes l.
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Figura A.1. Figura en la que se representan las dos situaciones simuladas en este
ape´ndice. Estructura tipo monocapa (a) aislada y (b) dentro de una serie ordenada
en 2-D.
La figura A.2(a) muestra las seis configuraciones estables para esta estructura en
funcio´n de las dimensiones de la cinta y de los para´metros iniciales seleccionados. Estos
estados se denominan Landau “L”, Diamante “D”, “C”, “S” y Flor “F”.152 Para las
nanocintas aisladas, formadas por una capa magne´tica de FeCo, con una relacio´n de
aspecto de 2:1, el estado fundamental es el estado “L”, mientras que el estado “D” posee
una energ´ıa un 10 % superior al caso “L” (tabla A.1). Sin embargo, cuando la relacio´n de
aspecto aumenta, los estados “S” y “C” se vuelven energe´ticamente ma´s favorables. Para
una relacio´n de aspecto 3:1, los estados “C” y “S” tienen una energ´ıa un 10 % inferior a los
estados “L” y “D”, y por tanto pasan a ser los ma´s estables. La diferencia en energ´ıa entre
la configuracio´n “C” y la “S” difieren en menos de un 0.2 % (tabla A.1). A medida que
la relacio´n de aspecto aumenta, los estados “C” y “S” se vuelven cada vez ma´s favorables
que cualquiera de los otros estados. As´ı, los estados “C” y “S” tienen cuatro veces menos
energ´ıa que las estructuras “D” y “L” para las nanocintas con una relacio´n de aspecto
10:1. El estado Flor “F”, para una relacio´n de aspecto 10:1, tiene una energ´ıa ligeramente
superior (>4 %) a los estados “C” y “S”. Por tanto, de las simulaciones se concluye que los
estados “C”, “S” son los ma´s favorables para una relacio´n de aspecto 10:1 en nanocintas
aisladas constituidas por una u´nica capa de FeCo, siendo la estructura “F” tambie´n posible
pero menos probable. Estos tres estados se caracterizan por presentar la mayor parte de
la imanacio´n a lo largo del eje fa´cil (eje x ).
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Densidad de energ´ıa de los estados estables en funcio´n de la relacio´n de aspecto
Estado 2:1 3:1 5:1 10:1
Landau (“L”) 4.98× 10−11J/m3 8.47× 10−11J/m3 1.59× 10−10J/m3 3.42× 10−10J/m3
Diamante
(“D”)
5.64× 10−11J/m3 7.32× 10−11J/m3 1.28× 10−10J/m3 2.78× 10−10J/m3
(“C”) 6.26× 10−11J/m3 6.53× 10−11J/m3 6.74× 10−11J/m3 6.89× 10−11J/m3
(“S”) 6.27× 10−11J/m3 6.53× 10−11J/m3 6.74× 10−11J/m3 6.88× 10−11J/m3
(“F”) - - - 7.17× 10−11J/m3
Tabla A.1. Valores de energ´ıa obtenidos en cada estado fundamental en funcio´n
de la relacio´n de aspecto de una nanocinta aislada monocapa. Para una relacio´n de
aspecto 2:1, 3:1 y 5:1 el estado “F” no es estable.
En la literatura se puede encontrar que existe un gran nu´mero de simulaciones
magne´ticas realizadas en estructuras rectangulares de taman˜o microme´trico.41,43,153 Uno
de los ejemplos ma´s ilustrativos es el del grupo de modelizacio´n micromagne´tica (µMAG),
parte del National Institute of Standards and Technology responsable del desarrollo del
simulador micromagne´tico libre Object Oriented MicroMagnetic Framework (OOMMF),
desarrollado para abordar las cuestiones fundamentales en el modelado micromagne´tico de
estructuras sencillas. Este grupo plantea, dentro de sus standard problems, una estructura
de Permalloy con geometr´ıa rectangular y dimensiones 2 µm × 1 µm × 20 nm. En
esta microcinta, los estados Landau (“L”) y Diamante (“D”) (figura A.2(a)) presentan
una menor energ´ıa que cualquier otro, siendo el estado (“L”) el de mı´nima energ´ıa.40,153
Pequen˜as variaciones en las condiciones iniciales de la simulacio´n se favorecen uno u otro
estado de imanacio´n.154 Por tanto, la reduccio´n del taman˜o de las estructuras hasta la
escala nanome´trica junto con el aumento de la relacio´n de aspecto produce cambios en los
estados de imanacio´n favoreciendo a los estados energe´ticos en donde la mayor parte de
la imanacio´n se presenta a lo largo del eje fa´cil.
A.1.2 Estados Meta-estables.
Dependiendo de las condiciones iniciales, es posible obtener tambie´n otros estados, en
este caso metaestables, con parte de la imanacio´n orientada a lo largo del eje dif´ıcil (eje y)
(figura A.2(b)). Estas estructuras metaestables se basan en vo´rtices, ya sean con la misma
quiralidad (II) u opuesta (I) (figura A.2(b)). Se han encontrado varias combinaciones de
estas estructuras que son estables en ausencia de campo magne´tico aplicado. La estructura
con la energ´ıa ma´s baja corresponde a la configuracio´n de siete vo´rtices con quiralidad
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Figura A.2. Orientacio´n de la imanacio´n en una nanocinta constituida por una
u´nica capa magne´tica de FeCo. (a) Configuracio´n de los estados de mı´nima energ´ıa,
(b) estados metaestables y (c) las paredes de dominio posibles. Cunado aparece “-”
implica que el estado no es estable bajo esas condiciones.
opuesta. No obstante, esta estructura presenta una densidad de energ´ıa tres veces mayor
que la energ´ıa correspondiente a los estados fundamentales comentados anteriormente.155
A.1.3 Procesos de imanacio´n.
Los procesos de inversio´n de la imanacio´n son un aspecto relevante para comprender
posteriormente el acoplamiento de las bicapas en una u´nica nanocinta. Bajo el efecto de
un campo magne´tico externo aplicado a lo largo del eje fa´cil (eje x ), la inversio´n de la
imanacio´n se lleva a cabo a trave´s de la nucleacio´n y el desplazamiento posterior de las
paredes de dominio. Estas paredes de dominio pueden ser de tipo vo´rtice “V” o transversal
“T” (figura A.2(c)). En el caso de nanocintas FeCo se ha obtenido que las paredes “T”
tienen aproximadamente un 10 % ma´s de energ´ıa que las paredes “V”. Si bien estas u´ltimas
son completamente estables, las paredes “T” no lo son y tienden a moverse lentamente
incluso sin necesidad de aplicar ningu´n campo magne´tico externo. Existe un diagrama
de fases para el Permalloy que determina que´ tipo de pared es estable en funcio´n de las
dimensiones de una estructura rectangular.156 Las dimensiones con las que se trabaja en
este cap´ıtulo corresponden a una zona de transicio´n para la cual ser´ıa esperable encontrar
ambos tipos de pared. Esto es lo que se observa en las simulaciones, aunque las paredes
tipo “V” parecen ma´s estables. Este resultado demuestra de forma clara que la relacio´n
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de aspecto en estas estructuras condiciona los procesos de inversio´n de la imanacio´n y por
ello su estudio.
Para el estudio de la influencia de la relacio´n de aspecto en los procesos de inversio´n
de la imanacio´n se ha realizado un ana´lisis variando dicha relacio´n entre 1:1 a 10:1 en
nanocintas formadas por una u´nica capa magne´tica de FeCo. En este estudio permanece
fija la anchura (w = 100 nm) y se var´ıa la longitud (”l”) de la nanocinta. La desviacio´n
inicial introducida de forma voluntaria en los para´metros de la simulacio´n produce una
ruptura de la simetr´ıa inicial e impone un sentido de giro de la imanacio´n.
A lo largo del eje de fa´cil (figura A.3(a)) la inversio´n de la imanacio´n se lleva a cabo
siempre a trave´s de la nucleacio´n de un vo´rtice en los extremos de la nanoestructura y
la propagacio´n posterior. Para su explicacio´n, se muestra la inversio´n de los spines en
funcio´n de la relacio´n de aspecto de las nanocintas en tres momentos caracter´ısticos: (I),
(II) y (III). La propagacio´n de los vo´rtices se produce desde los bordes hacia el centro
de la nanocinta, aniquila´ndose en el centro ambos vo´rtices. A continuacio´n se produce
la inversio´n completa de la imanacio´n. La nucleacio´n de un vo´rtice se produce en ambos
extremos de la nanoestructura ya que en los bordes, para minimizar la energ´ıa del sistema,
la imanacio´n en condiciones de saturacio´n se desalinea respecto del eje largo, observa´ndose
una configuracio´n “S” en los primeros estadios previos a la nucleacio´n del vo´rtice. La
nucleacio´n de los vo´rtices se produce en ambos extremos simulta´neamente ya que son
ide´nticos y sime´tricos. Por tanto, la relacio´n de aspecto en esta situacio´n no tiene mucha
influencia en los procesos de inversio´n de la imanacio´n ni en el valor del campo para el
cual se produce la conmutacio´n.
La figura A.3(b) muestra los procesos de imanacio´n que tienen lugar en las nanocintas
al aplicar el campo magne´tico a lo largo del eje dif´ıcil. Para el caso en el que la relacio´n
de aspecto es pequen˜a, 2:1, la inversio´n de la imanacio´n se lleva a cabo a trave´s de la
nucleacio´n de vo´rtices en los bordes de la cinta al igual que ocurre cuando el campo
esta´ aplicado en la direccio´n perpendicular. Cuando la relacio´n de aspecto se incrementa,
la inversio´n de la imanacio´n tiene lugar a trave´s de una rotacio´n cuasi-coherente de los
espines. Los espines van girando, en el sentido marcado por la inclinacio´n impuesta de
0.57o, en funcio´n del equilibrio que se produce entre el valor del campo magne´tico externo
aplicado y el campo desimanador generado en el interior de la estructura. Los pequen˜os
saltos que se observan en el ciclo de histe´resis para esta nanocinta (ciclo en azul) son
debidos a un cambio en la configuracio´n de la imanacio´n de un estado “S” a otro “S” pero
con el sentido de los espines invertido.
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Figura A.3. Influencia de la relacio´n de aspecto en los procesos de inversio´n
de la imanacio´n para nanocintas formadas por una u´nica capa magne´tica de
FeCo. Evolucio´n del proceso de imanacio´n cuando el campo magne´tico aplicado
esta´ orientado a lo largo (a) del eje de fa´cil imanacio´n y (b) del eje dif´ıcil. En la parte
superior se muestran los ciclos de histe´resis para nanocintas con relacio´n de aspecto
2:1, 5:1 y 10:1. En la parte inferior del panel se representa el mapa de imanacio´n de
las cintas en tres situaciones caracter´ısticas.
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Figura A.4. Ciclos de histe´resis para dos nanocintas aisladas una de ellas sin
anisotrop´ıa cristalina (K0) y otra de ide´nticas caracter´ısticas pero con una anisotrop´ıa
uniaxial (K1) al aplicar el campo magne´tico en el eje (a) fa´cil y (b) dif´ıcil.
A.1.4 Dependencia con la anisotrop´ıa cristalina, K.
Se define la relacio´n de aspecto de 10:1 en este y en los siguientes apartados donde
se analizan los factores que ma´s pueden afectar a los resultados de las simulaciones
micromagne´ticas en una nanocinta monocapa.
Estos valores de longitud (l = 1000 nm) y de anchura (w = 100 nm) originan una
anisotrop´ıa debido a la forma. Esta anisotrop´ıa da lugar a un eje de fa´cil imanacio´n
paralelo al lado largo de la cinta y un eje de dif´ıcil imanancio´n en la direccio´n transversal.
Por otro lado, todo material ferromagne´tico posee una anisotrop´ıa cristalina, originada por
la tendencia de la imanacio´n a alinearse segu´n determinadas orientaciones cristalogra´ficas.
En esta seccio´n se debatira´ su influencia en las simulaciones propuestas. Para ello
se comparara´ una nanocinta aislada formada por una capa magne´tica sin anisotrop´ıa
cristalina (K0 = 0) con otra con las mismas dimensiones pero con una anisotrop´ıa cristalina
de tipo uniaxial (K1 = 115 × 103erg/cm3). Este valor se ha obtenido de los resultados
experimentales del cap´ıtulo 3.
La figura A.4 muestra la comparacio´n de los ciclos de histe´resis entre ambas nanocintas.
Al aplicar el campo magne´tico a lo largo del eje x la imanacio´n en ambas nanocintas tiene
una respuesta similar, propia de un eje fa´cil. La inversio´n de la imanacio´n se produce por
la nucleacio´n de un vo´rtice en cada extremo de la nanoestructura y la propagacio´n hacia
la parte central de la nanoestructura donde se produce la aniquilacio´n de los vo´rtices y
la inversio´n completa de la imanacio´n. Los campos coercitivos obtenidos en ambos casos
son para el caso de una nanocinta sin anisotrop´ıa cristalina H0c = 1648 Oe, para una
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nanocinta con anisotrop´ıa uniaxial H1c = 1708 Oe. Ambos valores son muy parecidos,
observa´ndose que es ma´s fa´cil invertir la imanacio´n si no se considera los efectos de la
anisotrop´ıa cristalina. La figura A.4(b) representa el comportamiento de la imanacio´n en
ambas nanocintas al aplicar el campo en el eje dif´ıcil. Los valores de campo de saturacio´n
obtenidos son los siguientes: para una nanocinta sin anisotrop´ıa cristalina H0sat = 3919
Oe y para una nanocinta con anisotrop´ıa uniaxial H1sat = 3992 Oe. Los valores obtenidos
son tambie´n muy parecidos, siendo mayor el campo necesario para saturar la nanocinta
que presenta anisotrop´ıa cristalina. El introducir en la simulacio´n un valor de anisotrop´ıa
cristalina de tipo uniaxial produce una variacio´n del campo de conmutacio´n inferior al
4 % al aplicar el campo en el eje fa´cil y una variacio´n en el campo de saturacio´n inferior
a 2 % al aplicar el campo magne´tico en el eje dif´ıcil. Por tanto, se observa que, con una
relacio´n de aspecto 10:1, la anisotrop´ıa de forma tiene una influencia mucho mayor que
la anisotrop´ıa cristalina que se obtiene a partir del crecimiento por pulverizacio´n cato´dica
por magnetro´n. En primera aproximacio´n se puede considerar una despreciable frente a la
otra.
A.1.5 Influencia del mallado a lo largo del eje z.
De los ca´lculos realizados en el cap´ıtulo 2 se obtuvo una longitud de correlacio´n de
canje de l0= 4 nm. As´ı la nanocinta a lo largo del eje largo esta´ formada por 250 celdas
y por 25 celdas en el eje corto. El espesor de la capa magne´tica es de 20 nm, por tanto,
debe estar formada por 5 celdas a lo largo del eje z. Para disminuir el tiempo de ca´lculo se
considera que la capa esta´ formada por una u´nica celda de 20 nm. Asumiendo de este modo
que para este espesor los cambios en la componente z de la imanacio´n son despreciables.
Para comprobar que esta hipo´tesis es cierta se compara la respuesta de dos estructuras
con diferente mallado a lo largo del eje de fa´cil imanacio´n, una de ellas constituida por
una u´nica celda de 20 nm y otra formada por cinco celdas de 4 nm cada una como indica
el ca´lculo hecho para l0. La figura A.5(a) muestra que la hipo´tesis planteada es correcta
ya que no existen diferencias en la forma de los ciclos de histe´resis ni en los campos de
conmutacio´n entre ambas estructuras. Sin embargo, si la capa magne´tica es superior a 20
nm esta hipo´tesis ya no se cumple. En la figura A.5(b) se muestran dos capas de 30 nm de
espesor magne´tico, una de ellas constitu´ıda por una u´nica celda de 30 nm y la otra formada
por 8 celdas de 4 nm cada una en el eje z. En esta figura se observan diferencias notables en
el campo de conmutacio´n, existiendo una diferencia de ma´s de 500 Oe entre ambas cintas.
Por tanto, para espesores mayores de 20 nm la componente de la imanacio´n a lo largo del
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Figura A.5. Ciclos de histe´resis a lo largo del eje fa´cil de dos nanocintas de (a) 20
nm y (b) 30 nm de espesor con un mallado diferente. Una formada por una u´nica
celda (l´ınea negra) y la otra constituida por cinco celdas de 4 nm cada una (l´ınea roja
discontinua).
eje z es significativa y en consecuencia, simulaciones con esos espesores requerira´n de un
mallado a lo largo de este eje. No se muestran de forma gra´fica los resultados obtenidos
tras aplicar el campo en la direccio´n del eje dif´ıcil ya que los procesos de imanacio´n a lo
largo de e´ste se producen por rotacio´n cuasi-coherente de los espines en el plano xy.
A.1.6 Dependencia con el espesor de la capa magne´tica de FeCo.
Una vez analizada la influencia que tiene el mallado a lo largo del eje z en las
nanocintas simuladas, se estudiara´ el efecto del espesor de la capa magne´tica. Se observa
en la figura A.6(a) el caso en el que el campo magne´tico externo esta´ aplicado a lo largo del
eje largo de la cinta. La imanacio´n en el interior de la capa tiende a orientarse en la misma
direccio´n y sentido que el campo magne´tico externo. Pero existe un campo desimanador
inducido en el interior de la cinta por la presencia de polos magne´ticos en los extremos de
la estructura que se opone al sentido de la imanacio´n. Un aumento del espesor de la capa
magne´tica genera un incremento de la superficie polarizada en el extremo de la cinta y
por extensio´n del campo desimanador. Este campo con sentido opuesto al de la imanacio´n
es el responsable de producir un aumento en los campos de saturacio´n al aplicar el campo
externo en la direccio´n del eje largo de la estructura. Por tanto, a la hora de crecer una
muestra hay que tener un buen control del espesor de la capa magne´tica depositada ya
que este influye sensiblemente en la respuesta de la nanoestructura al campo magne´tico
externo aplicado.
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Figura A.6. (a) Esquema ilustrativo del campo desimanador y de la imanacio´n
presente en el interior de una cinta magne´tica para un campo magne´tico externo
saturante que se aplica a lo largo del eje largo. (b) Relacio´n entre el campo de
conmutacio´n (rojo) y el de saturacio´n (verde) en funcio´n del espesor de la capa
magne´tica. Ciclos de histe´resis de las nanocintas con espesores de 5 nm, 10 nm y
20 nm al aplicar el campo magne´tico en el eje (c) fa´cil y (d) dif´ıcil.
Para ello se han simulado tres espesores diferentes (5 nm, 10 nm y 20 nm) estudia´ndose
la respuesta al campo magne´tico externo aplicado a lo largo de las direcciones x e y de
la cinta, la figura A.6 muestra los ciclos de histe´resis resultantes en los paneles (c) y (d)
respectivamente. Se observa como el espesor de la capa es un factor que influye en los
valores del campo de conmutacio´n y de saturacio´n de la nanocinta. En la figura A.6(b) se
representa esta dependencia. El incremento del espesor en un factor cuatro hace que tanto
el campo de conmutacio´n como el de saturacio´n se dupliquen.
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Figura A.7. (a) Ilustracio´n de los dos casos extremos de la trayectoria de la
imanacio´n (l´ınea gris) hasta su alineacio´n con el campo aplicado en funcio´n del
damping, mostrandose los te´rminos de la ecuacio´n de Landau-Lifshitz-Gilbert: la
precesio´n (morado), el damping (verde), la imanacio´n (azul)y el campo aplicado
(rojo). La interaccio´n de estos elementos viene definida por esta ecuacio´n que predice
la rotacio´n de la imanacio´n en presencia del campo. (b) Ciclos de histe´resis de las
nanocintas con tres tipos distintos de damping (0.1, 0.5 y 1.0) cuando el campo
magne´tico se aplica en la direccio´n de fa´cil imanacio´n.
A.1.7 Influencia del factor de amortiguamiento: Damping Factor.
La ecuacio´n de Landau-Lifshitz-Gilbert predice la rotacio´n de la imanacio´n en
respuesta al campo magne´tico resultante. Esta respuesta viene definida como:
dM
dt
= −γ · (M×Heff − η ·M× dM
dt
) (A.1)
Anteriormente, fue introducida por Landau-Lifshitz una ecuacio´n equivalente donde
aparece de forma expl´ıcita la constante adimensional denominada factor de damping, α.
dM
dt
= −γ ·M×Heff − α · γ
Ms
·M× (M×Heff ) (A.2)
donde γ es la relacio´n giromagne´tica del electro´n. Como se puede ver en la ecuacio´n
anterior el damping influye en la respuesta de la imanacio´n al campo magne´tico.
La figura A.7(a) muestra todos los para´metros que intervienen en la ecuacio´n y que
definen la trayectoria de la imanacio´n (l´ınea gris). Los valores experimentales del factor
de amortiguamiento (α) son menores de 0.5. Para estos valores bajos la precesio´n tiene
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ma´s influencia en los espines. Por el contrario, valores altos de α (mayores de uno) genera
que la precesio´n no tenga tanto peso y por tanto la trayectoria seguida por los espines sea
ma´s recta. Reducir el valor de α va en favor de hacer la simulacio´n ma´s realista, pero con
contra produce un aumento en el tiempo de ca´lculo. Por tanto, la eleccio´n del valor de α
debe ser aquel que no cambie la respuesta de la imanacio´n de forma significativa siendo
a su vez lo ma´s grande posible para reducir el tiempo de ca´lculo. Para obtener un valor
adecuado se realizaron tres simulaciones con valores diferentes de α (0.1, 0.5 y 1.0) para
una nanocinta de FeCo aislada.
Los ciclos resultantes se muestran en la figura A.7(b). Los campos a los que se produce
la inversio´n de la imanacio´n son muy similares para el caso de α = 0.1 y α = 0.5. A
la vista de los resultados se eligio´ α = 0.5 como valor para todo este cap´ıtulo como un
valor que equilibra tiempo de ca´lculo y precesio´n. Cabe sen˜alar que en este trabajo no se
estudian procesos a alta frecuencia ni la evolucio´n de la imanacio´n en detalle en una escala
de tiempos pequen˜a (ns), para los que ser´ıa necesario un valor de α ma´s bajo.
A.1.8 Efecto de la direccio´n del campo magne´tico externo aplicado.
Otro para´metro a tener en cuenta es la direccio´n del campo magne´tico aplicado.
Es apropiado su estudio ya que, a la hora de medir experimentalmente las propiedades
magne´ticas de una muestra ya sea por VSM o por MOKE, hay que tener especial cuidado
en la alineacio´n de las nanocintas con respecto al campo magne´tico. Pequen˜as desviaciones
de e´ste con respecto al eje largo o corto de la nanocinta pueden producir resultados
diferentes en el campo coercitivo o el de saturacio´n.
Por ello, en este apartado se estudia la influencia de la desviacio´n del campo magne´tico.
La figura A.8 muestra la respuesta de la imanacio´n con el campo magne´tico cuando se
aplica el campo en el eje x e y compara´ndose el caso en el que la direccio´n del campo no
sufre desviacio´n con los otros dos casos en los que se desv´ıa 0.5 o y 10.0 o.
En primer lugar se observa que los resultados obtenidos con una desviacio´n de 0.5 o y
sin desviacio´n son ide´nticos para las dos direcciones ortogonales en las que se ha aplicado el
campo magne´tico. Es importante este resultado, ya que consolida nuestra condicio´n inicial
de desviar 0.57o el campo aplicado respecto del eje x si se estudiaba la imanacio´n en el
eje fa´cil o del eje y si se estudiaba la imanacio´n en el eje dif´ıcil. Esta desviacio´n disminuye
el tiempo de ca´lculo, hace la simulacio´n ma´s realista por lo explicado en el cap´ıtulo 2 y
mantiene una buena precisio´n en los ca´lculos. Una vez comparada la situacio´n de campo
totalmente alineado con el eje x o y con la desviacio´n introducida en este trabajo de 0.57 o,
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Figura A.8. (a) Ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo magne´tico en
la direccio´n del eje de fa´cil imanacio´n sobre una nanocinta aislada formada por una
u´nica capa de FeCo. (b) Ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el campo magne´tico
en la direccio´n del eje dif´ıcil sobre una nanocinta aislada formada por una u´nica capa
de FeCo.
se analiza el caso en el que esta desviacio´n es grande (10.0 o). Los resultados muestran
cambios significativos en la respuesta de la imanacio´n en ambos ejes. Esta desviacio´n
aumenta los campos desimanadores y las nanocintas necesitan ma´s campo externo para
invertir su imanacio´n. Por tanto una mala alineacio´n de la muestra respecto al campo
magne´tico aplicado a la hora de medir experimentalmente puede llevar a falsos resultados.
En el caso mostrado, con 10.0 o de desviacio´n, el campo de conmutacio´n var´ıa hasta en
un 7 % y el campo de saturacio´n en ma´s de un 65 %.
A.2 Simulaciones micromagne´ticas de una serie ordenada
en 2-D de nanocintas monocapa.
Se comienza el estudio en el sistema formado por una serie ordenada en 2-D de
nanocintas constituidas por una u´nica capa magne´tica. La longitud (l), la anchura (w) y
el grosor (t) de esta capa que forman la nanoestructura se considera de 1000 nm, 100 nm
y 20 nm respectivamente en todo el estudio. La figura A.9(a) ilustra el sistema estudiado.
En esta situacio´n, los para´metros ma´s relevantes son los espaciados entre nanocintas
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Figura A.9. (a) Serie ordenada en 2-D de nanocintas formadas por una u´nica capa
magne´tica. El espaciado s1 permanece constante en todo el experimento, mientras
que s2 varia entre 200 nm y 5 nm. Ciclos de histe´resis resultantes de aplicar el
campo magne´tico en la direccio´n del (b) eje fa´cil de la nanocinta y (c) en la
direccio´n perpendicular para una nanocinta en una serie ordenada en 2-D. Los ciclos
representados en l´ınea continua negra representan la respuesta de la imanacio´n frente
a estos campos para una u´nica nanocinta aislada de cualquier interaccio´n.
adyacentes: s1 y s2. En este apartado se mantiene contante la distancia entre elementos
en el eje fa´cil (s1= 1000 nm) y se modifica la separacio´n a lo largo del eje dif´ıcil (s2).
La figura A.9 (b) muestran los ciclos de histe´resis obtenidos de aplicar el campo
magne´tico en la direccio´n del eje fa´cil de la nanocinta a la serie ordenada en 2-D. Se observa
co´mo cambios en s2 producen cambios en el campo de conmutacio´n de la nanoestructura.
Incrementar el espaciado s2 entre las nanocintas aumenta el campo magne´tico necesario
para producir la inversio´n de la imanacio´n. Cuando las estructuras se encuentran muy
pro´ximas entre s´ı (s2 = 5 nm) el campo de conmutacio´n se reduce a un 82 % respecto a
la estructura aislada, la interaccio´n entre cintas es por tanto muy fuerte. Por otro lado,
cuando los nanoelementos que forman la serie ordenada esta´n separados ma´s de 100 nm
(s2 > 100 nm) el comportamiento de cada nanocinta dentro del conjunto es el mismo que
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si se encontrase esta estructura aislada. Por tanto, desaparece la interaccio´n magne´tica
entre las nanocintas adyacentes.
La respuesta magne´tica de las serias ordenadas en 2-D al aplicar el campo magne´tico
externo en la direccio´n de dif´ıcil imanacio´n de la nanocinta se muestra en la figura A.9(c).
Se observa co´mo el campo de saturacio´n para una nanoestructura depende fuertemente del
espaciado entre nanocintas adyacentes cuando s2 < w. Cuando s2 > 100 nm las nanocintas
que forman la serie ordenada responden al campo magne´tico de la misma forma que si se
encontrasen aisladas, sin interaccio´n con ningu´n elemento, al igual que suced´ıa cuando el
campo magne´tico se aplicaba a lo largo del eje fa´cil. Cuando las estructuras se encuentran
muy pro´ximas (s2 = 5 nm) el campo de saturacio´n se reduce a un 95 % respecto a la
estructura aislada.
En esta situacio´n, s2 = 5 nm, los procesos de inversio´n de la imanacio´n cambian
completamente. Esta situacio´n se representa en la figura A.10. En ella se muestra el ciclo
de histe´resis obtenido en esta situacio´n, y la distribucio´n de la imanacio´n a lo largo del
mismo. En el panel (c) de esta figura se ilustra la distribucio´n de los espines en tres zonas
del ciclo de histe´resis. Se pasa de una rotacio´n coherente de la imanacio´n para s2 > 5 nm,
a un mecanismo de inversio´n en el que aparecen paredes transversales (zona I), nucleacio´n
de vo´rtices (zona II) y su propagacio´n (zona III) que produce la conmutacio´n total de
la imanacio´n. Este comportamiento es debido a que la serie ordenada de nanocintas a
lo largo de eje y (ve´ase figura A.10(a)) se comporta como una macrocinta al estar las
nanocintas pro´ximas. Adema´s, la direccio´n de fa´cil imanacio´n deja de ser el eje x, pasando
a ser la direccio´n ortogonal (eje y) la de fa´cil imanacio´n. La forma del ciclo de histe´resis
(figura A.10(b)) se asemeja ma´s a la respuesta de la imanacio´n cuando el campo se aplica
en un eje de fa´cil imanacio´n.
Cuando s2 > w la interaccio´n entre las cintas que forman la serie ordenada es
pra´cticamente nula y cada nanocinta que forma ese conjunto se comporta como una
nanocinta u´nica y aislada al aplicar el campo magne´tico tanto en el eje x como en el
eje y. Por otro lado, se ha visto co´mo el espaciado a lo largo del eje x entre nanocintas
adyacentes es un factor relevante en las propiedades magne´ticas de las nanoestructuras
cuando s2 < w observa´ndose una reduccio´n del 82 % y del 95 % en el campo de conmutacio´n
y de saturacio´n respectivamente. Esta reduccio´n es mucho mayor que la encontrada en
agrupaciones de nanohilos donde existe un descenso ma´ximo del 20 %.140 Esto indica que
hay un rango de s2 para el cual se puede modificar de forma significativa la respuesta de la
serie ordenada en 2-D a un campo magne´tico externo aplicado. Este resultado es de gran
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Figura A.10. (a) Serie ordenada en 2-D de nanocintas monocapa con una separacio´n
a lo largo del eje y de s2 = 5 nm. La direccio´n del campo magne´tico aplicado
se representa con una flecha verde. (b) Ciclo de histe´resis resultante de aplicar el
campo magne´tico externo en la direccio´n del eje y en una serie ordenada en 2-D
con una separacio´n lateral de motivos de 5 nm. Se representan tres zonas de estudio
concretas: I, II y III. (c) Vista superior de la distribucio´n de la imanacio´n de las capas
magne´ticas que forman la serie ordenada en tres zonas (I, II y III). Se representan
cuatro nanocintas.
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Figura A.11. Dependencia del campo de saturacio´n a lo largo del eje largo de la
nanocinta (a) y del campo de conmutacio´n a lo largo del eje corto de la nanocinta
(b) con el espaciado lateral entre nanoestructuras adyacentes s2. La l´ınea azul
continua representa el valor obtenido para una u´nica nanocinta aislada. La l´ınea
azul discontinua representa el resultado de aplicar el modelo de Adeyeye et al a
los resultados extra´ıdos de la simulacio´n.
relevancia para los dispositivos magne´ticos, ya que las series ordenadas en 2-D permiten
un mayor rango de control beneficioso para el desarrollo de las etiquetas magne´ticas.
En 1990, B. B. Pant propuso un modelo simple para calcular la resistencia magne´tica en
series paralelas de barras magne´ticas monocapa (w  l).157 Este modelo fue desarrollado
posteriormente por Adeyeye et al para calcular el efecto de la interaccio´n magnetosta´tica
y el campo desimanador en estructuras alargadas cuando los campos magne´ticos son
aplicados en la direccio´n del eje dif´ıcil.139 El modelo de Adeyeye supone que el campo
de saturacio´n (Hsat) puede ser descrito como:
Hsat = Ms · t
w
· α(k) (A.3)
donde,
α(k) =
2k
1 + 2k
+
k
2(1 + k)2
· (pi
2
2
− 4) (A.4)
Donde Ms es la saturacio´n magne´tica, k = s2 = l es un factor geome´trico, y t y l son
los grosores y la longitud de la capa respectivamente. En la figura A.11(a) se muestra el
comportamiento de los campos de saturacio´n en funcio´n del espaciado lateral, s2, extra´ıdo
de los ciclos de histe´resis de las simulaciones realizadas aplicando el campo magne´tico en la
direccio´n del eje dif´ıcil. Se observa co´mo el Hsat depende de s2 y esta dependencia es mucho
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mayor a medida que el espaciado lateral disminuye. La l´ınea azul discontinua representa
el ajuste realizado a la ec. A.3. La serie ordenada en 2-D sigue el modelo de Adeyeye.
En particular, se ajusta de forma exacta cuando s2 < w. En esta situacio´n, la interaccio´n
entre los bordes de las cintas adyacentes es mucho mayor que la interaccio´n entre los
bordes de las nanocintas. Para los efectos de interaccio´n magne´tica es como considerar w
 l, por ello, los resultados extra´ıdos de los ciclos se ajustan a la ec. A.3, ya que cumplen
la hipo´tesis de partida del modelo. Sin embargo, cuando s2 ∼ w, la interaccio´n entre los
bordes de cada nanocinta influyen de forma significativa, favoreciendo la saturacio´n de la
estructura. Por ello, los resultados extra´ıdos de las simulaciones para s2 ≥ w se encuentran
por debajo del valor propuesto pro Adeyeye et al.
La figura A.11(b) muestra la variacio´n del campo de conmutacio´n con el espaciado
s2. En este caso, no se puede ajustar al modelo de Adeyeye et al ya que no se cumple la
hipo´tesis inicial (w  l). De hecho, al aplicar el campo en la direccio´n de fa´cil imanacio´n
de la nanocinta, de forma estricta para el modelo anterior, w  l. Se observa en este panel,
co´mo Hsat depende fuertemente de espaciado lateral cuando e´ste es menor que la anchura
de la nanocinta. Cuando s2 = 200 nm, la interaccio´n entre las nanocintas es inexistente
ya que el valor del campo necesario para saturar una nanocinta aislada es el mismo que el
que se necesita para invertir la imanacio´n en una serie ordenada en 2-D con un espaciado
lateral de 200 nm.
Se ha comenzado estudiando la nanoestructura aislada, sin interaccio´n con otras
estructuras, so´lo con el campo magne´tico externo obtenie´ndose que una nanocinta
monocapa con relacio´n de aspecto 10:1 presenta como estados fundamentales el “S” y “C”.
La anisotrop´ıa cristalina es una factor menos influyente que la anisotrop´ıa inducida por la
relacio´n de aspecto. La consideracio´n de una u´nica celda de 20 nm de taman˜o a lo largo del
eje z y la desviacio´n de varios grados en el campo aplicado respecto del eje x o y no modifica
la respuesta magne´tica de la nanoestructura. El factor de amortiguamiento (damping
factor) de 0.5 es el correcto para equilibrar el tiempo de ca´lculo y la precesio´n. Un aumento
del espesor de la capa magne´tica favorece el incremento del campo de conmutacio´n y
saturacio´n, mientras que redondear los bordes de la estructura los disminuye.
Se ha analizado las propiedades magne´ticas de la nanocinta tipo monocapa en una
series ordenadas en 2-D en particular, la influencia de la separacio´n lateral (s2) entre las
nanoestructuras en el campo de conmutacio´n y de saturacio´n de la nanocinta. Este tipo
de series ordenadas tienen una respuesta al campo magne´tico aplicado bien definida que
puede ser modificada eligiendo cuidadosamente no so´lo las propiedades de las nanocintas
(como la anisotrop´ıa de cada capa magne´ticas y/o la relacio´n de aspecto de la estructura)
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sino tambie´n la separacio´n lateral entre nanocintas adyacentes s2. Cuando la separacio´n
lateral entre nanoestructuras adyacentes es inferior a la anchura de la nanocinta (w),
los campos de saturacio´n a lo largo del eje dif´ıcil se reducen notablemente. En el caso
de la serie ordenada en 2-D de nanocintas de tipo monocapa se ha observado como el
comportamiento del campo de saturacio´n con el espaciado lateral se puede ajustar al
modelo descrito por Adeyeye et al. Llegando al caso concreto de s2 = 5 nm en donde el
mecanismo de inversio´n de la imanacio´n cambia de una rotacio´n coherente a la nucleacio´n
de las paredes de dominio. A lo largo del eje de fa´cil imanacio´n, el campo de conmutacio´n
se muestra tambie´n fuertemente dependiente del espaciado lateral s2 cuando este es menor
a la anchura de la nanocinta (w). Cuanto menor es el espaciado s2, menor es el valor del
campo de conmutacio´n de la capa magne´tica. Se ha encontrado que cuando el espaciado s2
es superior a la anchura de la nanocinta (w), las nanocintas que forman la serie ordenada
en 2-D se comportan como estructuras aisladas. No existe interaccio´n entre los elementos.
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Ape´ndice B
Fabricacio´n de micro-nanocintas y
su liberacio´n en medio l´ıquido
En este ape´ndice se describe la fabricacio´n de mico-nanocintas utilizadas en el
Cap´ıtulo B.2 y su liberacio´n en un medio l´ıquido.
Todas las estructuras se han crecido usando un sustrato de Si(100). La limpieza de
estos sustratos se realiza en el interior de una campana extractora de la Sala Blanca del
ISOM, con un ma´ximo de 293 part´ıculas/m3 de taman˜o ≥ 5 µm (ISO-6). Siguiendo los
siguientes pasos:
• El sustrato de Si(100) se sumerge en acetona (99.5 % de pureza) en un vaso de
precipitado Griffin durante 10 minutos para eliminar los residuos orga´nicos presentes
en la superficie, durante ese tiempo se aplica ultra-sonidos para favorecer el efecto
de la acetona.
• A continuacio´n, sin dejar que se evapore la acetona de la superficie para evitar la
presencia de manchas, el sustrato de Si(100) se introduce en 2-propanol (Isopropanol,
99.5 % de pureza) en otro vaso de precipitado Griffin durante 10 minutos con ultra-
sonidos para eliminar los restos de acetona.
• Por u´ltimo, se retira la muestra del 2-propanol y se aplica a la superficie N2(g)
mediante una pistola a presio´n para secar por completo la superficie.
Al finalizar la rutina de limpieza del sustrato, se pasa al procesado de las estructuras.
Se han usado cuatro tipos de resinas diferentes, tanto negativas como positivas y dos
tipos de litograf´ıas (o´ptica y electro´nica). En funcio´n de la longitud y la anchura de las
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cintas fabricadas (dimensiones microme´tricas o nanome´tricas) las etapas de fabricacio´n
son distintas. A continuacio´n se detalla cada una de ellas.
B.1 Microcintas: tipo A y B.
Las microcintas bicapa se crecen sobre resina para facilitar su liberacio´n posterior por
medio de un disolvente orga´nico.
Existen dos procesados posibles. Uno de ellos basado en la combinacio´n de resina
tipo negativa (la exposicio´n a la luz de la la´mpara de la litograf´ıa hace que las cadenas
polime´ricas que forma la resina se endurezcan) y una ma´scara de litograf´ıa con los motivos
con los que se desea trabajar sin cromar permitiendo as´ı la exposicio´n de luz en ese a´rea.
En el otro procesado, la resina usada es de tipo positiva (se rompen las cadenas polime´ricas
expuestas a la luz) y se usa una ma´scara de litograf´ıa en la que los motivos utilizados se
encuentran cromados y el resto de las zonas no. Para la fabricacio´n de las microcintas se
ha usado esta segunda v´ıa. Cada etapa del procesado ha sido ilustrada en la figura B.1.
Las distintas etapas se realizaron en el mismo recinto dentro de la Sala Blanca,.
En la etapa 1, el sustrato de Si(100) es cubierto por la resina positiva. Se trabajo´ con
dos resinas de tipo PMMA (polimetilmetacrilato) de la compan˜´ıa ALLRESIST : AR-P
671.05 y AR-P 671.07. Estas resinas se diferencian en la viscosidad. La resina AR-P 671.05
presenta una viscosidad de 57.0 mPas a temperatura ambiente debido a que posee un 5 %
de contenido so´lido mientras que la resina AR-P 671.07 tiene 135.0 mPas de viscosidad por
el 7 % de contenido so´lido que posee. Esta diferencia de viscosidad provoca que el espesor
del recubrimiento sea diferente. Para conseguir una capa homoge´nea en el recubrimiento
se utilizo´ un spinner a 4000 rpm durante 60 s y un posterior endurecimiento de la resina
en un hornillo (hot plate) a 160o durante 10 min. Bajo estas condiciones los espesores
resultantes fueron de: 0.40µm con la resina AR-P 671.05 y 0.97 µm con la resina AR-P
671.07.
En la etapa 2 se realiza la litograf´ıa o´ptica. Se utilizo´ la alineadora KARL SUSS MJB4.
Se realizo´ la exposicio´n a luz ultravioleta mediante 2 ciclos de 500 s a 3.8 A y 710 W de
potencia de la la´mpara. Se utilizo´ una ma´scara en la que los motivos que se desean producir
estaban cromados. De esta forma el a´rea expuesta a la luz ultravioleta es toda la superficie
excepto el patro´n referido a las microestructuras que se desea crear.
En la etapa 3 se produce el revelado de la litograf´ıa realizada. Se elimino´ la resina
debilitada en la exposicio´n a la luz ultravioleta. Por ello se sumerge la muestra en el
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→Sustrato
→Resina PMMA 
Etapa 1: Recubrimiento del sustrato y endurecimiento de la resina
Etapa 2: Exposición de la resina a luz ultravioleta (litografía óptica)
→Sustrato
→Resina PMMA 
→Máscara “negativa”
→Luz ultravioleta
→Lámpara
Etapa 3: revelado la resina
→Sustrato
→microcintas de resina PMMA y deposito de la heteroestructura crecida 
Etapa 4: Crecimiento de heteroestructura: Au / FeCo / Au / FeCo / Au
→Micr-cintas de Au / FeCo / Au / FeCo / Au 
Etapa 5: Liberación y aclarado de las microcintas
→Imán
→Eppendorf con agua y microcintas
→Sustrato
→microcintas de resina PMMA 
Figura B.1. Se ilustran las etapas del procesado de las microcintas bicapa de FeCo
utilizadas en el Cap´ıtulo B.2.
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Figura B.2. Ilustracio´n de diferentes perfiles de resina obtenidos tras distintos
tiempos de revelado y el crecimiento posterior del material (en naranja) mediante
pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n. (a) Caso ideal, (b) caso en el que se produce
un sobre-revelado y (c) caso en el que el tiempo de revelado ha sido bajo. Se considera
que el blanco y la muestra se encuentran alineados verticalmente.
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Figura B.3. Ima´genes de microscop´ıa SEM de las microcintas bicapa de FeCo
crecidas sobre distinto tipo de resina y tiempo de revelado: (a) AR-P 671.05 con trev
= 3 min y (b) AR-P 671.07 con trev = 4 min 30 s.
revelador (AR-600-55) para revelar los motivos litografiados (remove) y a continuacio´n
se introduce sin aclarar en propanol (stopper) para frenar el revelado. El tiempo que la
muestra permanece sumergida en el revelador (trev) define el perfil de la microestructura
de resina resultante. En un procesado ideal, el perfil de la microcinta de resina que se
obtendr´ıa seria el mostrado en la figura B.2(a). Sin embargo, si el tiempo de revelado es
mayor o menor del ideal las estructuras resultantes ser´ıan las representadas en los paneles
(b) o (c) respectivamente. En este trabajo resultaba interesante obtener un perfil como el
mostrado en la figura B.2(b). De este modo, en la etapa de crecimiento no se produc´ıa una
pel´ıcula continua, sino que la microestrcutura crecida estaba aislada del material crecido
sobre el sustrato de Si(100). El tiempo de revelado o´ptimo fue de 4 minutos y 30 s.
En la etapa 4 se crecen las bicapas magne´ticas de FeCo separadas por Au.
Cuando el sistema alcanzaba el vac´ıo deseado (Pbase = 1.7×10−7 - 9.0×10−8 mbar) se
realizaba el crecimiento mediante pulverizacio´n cato´dica por magnetro´n de la estructura:
FeCo/Au/FeCo. Se crecieron 10 nm de Au al comienzo y al final de la estructura bicapa
para evitar la oxidacio´n y favorecer la biocompatibilidad de la microcinta. En la figura B.3
se muestran dos ima´genes de microscop´ıa SEM tras esta etapa del procesado para dos
muestras: una con resina AR-P 671.05 y un trev = 3 min (panel (a)) y otra con AR-P
671.07 y trev = 4 min y 30 s (panel (b)). Se observa como el perfil y el espesor de la resina
influye en el resultado final. Las cintas bicapa correspondientes al panel (a) resultaron
mejor definidas. Adema´s, como se ha comentado antes, las microcintas bicapa se crecen
sobre resina para facilitar su liberacio´n posterior por medio de un disolvente orga´nico,
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por tanto es necesario que el metal crecido no cubra por completo la resina. Por tanto,se
utilizo´ el me´todo empleado en el panel(b).
La etapa 5 es la u´ltima etapa, la de liberacio´n de las microcintas en un medio l´ıquido.
Se sumergio´ el sustrato de Si con las microcintas crecidas sobre la resina en una eppendorf.
Se realizaron 5 aclarados en acetona, 5 aclarados en propanol y 5 aclarados posteriores en
agua. Se utilizo´ la acetona para diluir la resina y en consecuencia liberar las microcintas
al medio l´ıquido. El propanol se uso´ par eliminar la acetona y el agua para eliminar al
propanol y dejar a las cintas en un medio biocompatible con las ce´lulas. Entre un aclarado
y el siguiente se aproximaba un ima´n al fondo del eppendorf (como ilustra la figura B.1)
para atraer a las microcintas magne´ticas libradas. Para evitar que las microcintas se
fragmentasen se evito´ el uso de ultrasonidos y en cambio se opto´ por trabajar con un
agitador o vortex.
B.2 Nanocintas: tipo C.
Se detallara´ a continuacio´n las etapas llevadas a cabo en el procesado de nanocintas
bicapa de FeCo utilizadas en el Cap´ıtulo B.2. Se utilizaron dos tipos de nanocintas: unas
para los experimentos biolo´gicos en cultivos celulares (denominadas cintas Tipo C) y
otras para el ana´lisis de composicio´n y morfolo´gico de cada una de las capas mediante
microscop´ıa TEM (que sera´n nombradas en este Ape´ndice como cintas Tipo D). Conviene
sen˜alar que ambas nanocintas bicapa de FeCo son estructuralmente ide´nticas, so´lo se
diferencian en el tipo de resina sobre la que fueron crecidas. En la figura B.4 se ilustran
las cinco etapas.
En la etapa 1 se realiza el recubrimiento del sustrato. Nuevamente se utilizo´ Si(100)
como sustrato y se limpio´ la superficie como se ha indicado al comienzo del Ape´ndice.
Las nanocintas Tipo C fueron crecidas sobre resina AR-P 671.07. Esta resina PMMA se
deposito´ sobre el sustrato. A continuacio´n, en el spinner, se sometio´ a la muestra a 4000
rpm durante 1 min para homogeneizar la resina sobre la superficie y finalmente sobre un
hot plate se endurecio´ 2 min a 160o. La nanocintas tipo D fueron crecidas sobre resina
negativa ma-N 2403. Esta resina se extendio´ en el spinner durante 1 min a 4000 rpm y se
endurecio´ durante otro minuto a 90o.
En la etapa 2 se definen los motivos mediante litograf´ıa electro´nica. Como cada tipo de
muestra parte de una resina diferente, los motivos litografiados en cada caso son distintos.
Para las cintas Tipo C, la resina utilizada fue positiva. En este tipo de resinas el haz
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→Resina PMMA 
Etapa 1: Recubrimiento del sustrato y endurecimiento de la resina
Etapa 2: Exposición de la resina a electrones (litografía electrónica)
→Sustrato
→Resina PMMA 
Etapa 3: revelado la resina
→Sustrato
→Nanocintas de resina PMMA y deposito de la heteroestructura crecida 
Etapa 4: Crecimiento de heteroestructura: Au / FeCo / Au / FeCo / Au
→Nano-cintas de Au / FeCo / Au / FeCo / Au 
Etapa 5: Liberación  y aclarado de las nanocintas
→Imán
→Eppendorf con agua y nanocintas
→Sustrato
→Nanocintas de resina PMMA 
e- →Haz de electrones 
Figura B.4. Ilustracio´n de las etapas del procesado de las nanocintas bicapa de
FeCo utilizadas en el Cap´ıtulo B.2.
Nanocintas: tipo C. 167
!h
2 µm2 µm (b)(a)
Figura B.5. Ima´genes de microscop´ıa SEM de nanocintas de resina (a) positiva (AR-
600-55) y (b) negativa (ma-N 2403) tras su revelado. Ambas ima´genes corresponden
a un a´rea de 8µm × 8µm.
de electrones rompe la cadena polime´rica. De este modo, para obtener las nanocintas de
resina, la pluma de electrones barre l´ıneas verticales y horizontales en la superficie. De la
interseccio´n de estas l´ıneas se generan las nanocintas. Esto genero´ una densidad ma´xima
de cintas por unidad de superficie.
El mecanismo es diferente en las nanocintas Tipo D. Estas estructuras se crecen sobre
resina negativa. En este caso el haz de electrones en contacto con la resina endurece
el pol´ımero, hacie´ndolo resistente al revelador. As´ı, en este me´todo la pluma dibuja las
nanocintas directamente. En la figura B.5(b) se muestra la disposicio´n de las nanocintas
sobre el sustrato. Se opto´ por alternar las nanoestructuras ya que los efectos de proximidad
generados por los electrones secundarios no permite juntar estas estructuras. La densidad
de cintas por unidad de superficie en este caso fue un 50 % menor. Ambas litograf´ıas
electro´nicas se realizaron en el mismo equipo (CRESTEC CABL-9500C ) y bajo las mismas
condiciones de energ´ıa y corriente de muestra (V = 50 KeV - I = 100 pA).
La etapa de revelado y eliminacio´n de la resina sobrante (etapa 3) se realizo´ de distinta
forma segu´n el tipo de nanocinta. Las de Tipo C fueron reveladas en AR-600-55 durante
3 min y posteriormente aclaradas en propanol para detener el revelado durante 30 s. Por
u´ltimo, para eliminar los restos de resina se aplico´ un plasma de O2 durante 1 min a 10 W.
Por otro lado, las cintas Tipo D fueron sumergidas primero en el revelador FM-319 durante
1 min. Para detener el revelado se aclaro´ durante 1 min la muestra en H2O. A continuacio´n
se volvio´ a endurecer la resina en el hornillo durante 5 min a 110o. La figura B.5 muestra
el resultado de esta rutina en ambos casos.
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La etapa 4 de crecimiento de las capas de FeCo y de Au mediante pulverizacio´n cato´dica
por magnetro´n se realizo´ de la misma forma que el me´todo seguido para las microcintas.
La etapa 5 corresponde al proceso de liberacio´n y aclarado de las nanocintas de FeCo.
Este u´ltimo paso es ide´ntico al realizado con las microcintas y descrito en la Seccio´n B.1
para el caso de las nanocintas crecidas sobre resina AR-P 671.07. En el caso de las
nanocintas crecidas sobre resina negativa ma-N 2403, e´stas fueron liberadas del sustrato
sumergiendo la muestra en acetona y aplicando ultrasonidos. Se observo´ que las nanocintas
se fragmentaban mucho menos que las microcintas al aplicar los ultrasonidos. Adema´s la
resina ma-N 2403 no se disolv´ıa por completo con la acetona, lo que permitio´ hacer el
experimento descrito en el Cap´ıtulo con microscop´ıa TEM.
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